Google 



This is a digital copy of a book that was prcscrvod for gcncrations on library shclvcs bcforc it was carcfully scannod by Google as pari of a projcct 

to make the world's books discoverablc online. 

It has survived long enough for the Copyright to expire and the book to enter the public domain. A public domain book is one that was never subject 

to Copyright or whose legal Copyright term has expired. Whether a book is in the public domain may vary country to country. Public domain books 

are our gateways to the past, representing a wealth of history, cultuie and knowledge that's often difficult to discover. 

Marks, notations and other maiginalia present in the original volume will appear in this flle - a reminder of this book's long journcy from the 

publisher to a library and finally to you. 

Usage guidelines 

Google is proud to partner with libraries to digitize public domain materials and make them widely accessible. Public domain books belong to the 
public and we are merely their custodians. Nevertheless, this work is expensive, so in order to keep providing this resource, we have taken Steps to 
prcvcnt abuse by commercial parties, including placing lechnical restrictions on automated querying. 
We also ask that you: 

+ Make non-commercial use ofthefiles We designed Google Book Search for use by individuals, and we request that you use these files for 
personal, non-commercial purposes. 

+ Refrain fivm automated querying Do not send automated queries of any sort to Google's System: If you are conducting research on machinc 
translation, optical character recognition or other areas where access to a laige amount of text is helpful, please contact us. We encouragc the 
use of public domain materials for these purposes and may be able to help. 

+ Maintain attributionTht GoogXt "watermark" you see on each flle is essential for informingpcoplcabout this projcct and hclping them lind 
additional materials through Google Book Search. Please do not remove it. 

+ Keep it legal Whatever your use, remember that you are lesponsible for ensuring that what you are doing is legal. Do not assume that just 
because we believe a book is in the public domain for users in the United States, that the work is also in the public domain for users in other 
countries. Whether a book is still in Copyright varies from country to country, and we can'l offer guidance on whether any speciflc use of 
any speciflc book is allowed. Please do not assume that a book's appearance in Google Book Search mcans it can bc used in any manner 
anywhere in the world. Copyright infringement liabili^ can be quite severe. 

Äbout Google Book Search 

Google's mission is to organizc the world's Information and to make it univcrsally accessible and uscful. Google Book Search hclps rcadcrs 
discover the world's books while hclping authors and publishers rcach ncw audicnccs. You can search through the füll icxi of ihis book on the web 

at |http: //books. google .com/l 



I THE GIFT OF 




D5,l,r..cb,.GOOglC 



löi 

.Chi 



byGOO^IC 



.by Google 



IKISS' DEK ANALYTISCHEN CHEMIE. 

AMTATIVE AIALYSE 



IN BEISPIELEN. 



GEBRAUCHE FÜE UNTERRICHTSLABORA'I'ORIEN, 
FÜR CHEMIKER UND HÜTTENMÄNNER 



D=- ALEXANDER CLASSEN, 



r IN DEN TEXT GEDRUCKTEN HOLZSCHNITTEN. 



STUTTGART. 

VÜBItAa VON FBTtDTSAjm ENEE. 

1875. 



l)5„,r.,M-,,.GOOgIC 



Das Recbt der Uebersetznng behlUt sich Antor nnd Ver- 
leger vor. 



Drack von Jnnge & Sohn in Erlangen. 



U,g,l,..Ct>yGOO^^[C 



Caiciamcarbonat (Kalkgpatb, Hannor) .... 

Kupfervitriol 

Hagneeinmsuifot 

ChlorbiUTum 

ZinksuUat , 

Hanganchlorür 

KobaltcblorUr 

Nlckelaujfat 

EiseiiTitriol 

Natrinmpbosphat 

Trennung de» Baryte von Kaik .,..-,, 

TrennaDg des Strontians von Kalk 

Trennnug des Baryte, Strontiane, Kalke und der 

Bleichromat ; 

Kaliumbicbroinat 

Dolomit 

Schwerapatb 

Trennung des Kalia von Natron 

Gemiacb von Chlorkalium , Chlornatrium und Ma 
Legirung von Kupfer und Silber (Silbenn Unzen) 
Leprang von Kupfer nnd Zink (^Meesing) . . 
Legirnng von Antimon imd Blei (Buchdruckertet 
Legirung von Zinn und Blei (Schnellioth) . . 

Legirung von Blei nnd Wiemud) 

Legining von Blei und Zink 

Legirung von Wiamuth und Kupfer 

Legining von Kupfer und Zinn (Bronze) . . . 
Legirung von Nickel und Kupfer (NicketmUnzen) 



255069 



l)5,l,r..cb,.GOOglC 



ifer, Zink und Nickel (Neusilber) .... 

a, Kupfer, Blei und Zink 

.. Blei, Wismiith, Cadmium (Wuod'ecihe 8 Metall) 
I, Blei, Wismuth und Quecksilber .... 

imon und Zinn 

en, Antimon nnd Zinn 

Izinkerz 

ite . . . ■ ■ 

>)■•■■• 

e 

ichlackeu 

Eupolofenachlackeu oder BcBsemerschlacken 

trstein) 

speisen 



ü,oiti7.cr,yCOOl^[C 



by Google 



lien . 274 , 



d andere sauer rbagirende Salze 



Berechnung der Analysen . i 292 

Tension des Waßserdampfes für die Temperatu- 

« C bis 25« C. . . . _ . . . 299 

Berechnung der Härtegrade aus den verbrauchten 
lösnng ■ 299 



BnckfeUcr. 



) 1 V. o. lies: bei b statt: bei d. . 
ile 18 V. o. lies: von Mangansuperoiydhydrat statt: 
refelmangan. 
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(Kalhspath, Harmor) Cf 

die BeBtimmung des Kalk 
leBem Zwecke werden 0,3- 

getroekneten Verbindung 
snden, scbief gestellten Be 
»sserstoffsäure gelöst und 
ösnng mit Ammoniak bis 
St. Die Fällung des Ealks 
n versetzt die Flüssigkeit 
m Ueberscbuss und lässt de 
itunden lang an einem war 
ixalat wird mit heissem Wa 
und kann nun nacb dem 
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der Boden desselben ganz 
eses Glühen ungefähr ö Min 
;en bestimmt man das Geft 
lag, zur UeberfUlirung etwi 
CS in Carbonat, mit einige: 
id erhitzt nochmals ganz 
ion so oft niederholen, biE 
n wii-d. Zur UeberftlhruHg 
moxyd braucht man nur df 
er dem Gebläse bis zum c 
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Gewicht fortzusetzen. Man gißht vorerst etwa 10 Minnten 
lang und siebt zn, ob nach weiterem Glühen das Gewicht 
des Niederschlages noch abnimmt. Ca CO,: Ca = 100:40 
oder CaO:Ca =56:40. 

Knpferiitriol CuSO, -f- 5HiO. 

Zur Bestimmung des Kupfers erhitzt man die wässe- 
rige Auflösung von ungefähr 1 Grm. Knpfersulfat in einer 
Porzellanscbale zum Kochen, fHgt nach und nach Kali • oder 
Natronlauge hinzu, so lange noch Fällung entsteht, und 
setzt das Kochen unter ümrlihien der Flüssigkeit noch 
einige Minuten fort. Nach dem Absitzen des Niederschlages 
wird die klare Flössigkeit abfiltrirt, der Niederschlag mit 
heissem Wasser übergössen und diese Operation noch einige 
Haie wiederholt, so dass der Niederschlag fast frei von 
Alkali ist, ehe er aufs Filter gebracht wird. Das Aus- 
waschen des auf dem Filter befindlichen Niederschlags wird 
noch 80 lange fortgesetzt, bis ein Tropfen desFiltrates auf 
Platiublech verdampft keinen Rückstand hinterlässt. Das 
erhaltene Knpferoxyd wird nach dem Ti-ocknen in einen 
gewogenen Porzellantiegel gebracht, das Filter, welches 
von anhängendem Niederschlag sorgfältig befreit wurde, 
auf dem Tiegeldeckel eingeäschert und nun über der ein^ 
fachen Bunsen'scheu Gaslampe bis zum constanten Gewicht 
geglüht. Die Menge von Kupfer in dem Kupferoxyd er- 
gibt sieh leicht aus der Propoition: CuO:Cu = 79,4:63,4. 

Die Bestimmung der Schwefelsäure beruht auf der 
Unlöslichkeit des Baryumsulfats in Wasser und stark ver- 
dünnten Säuren. Zur UcberfÜhrung in diese Verbindung 
säuert man die A.uflösnng von circa 0,5 Grm. Kupfersulfat 
in Wasser mit einigen Tropfen Chlorwasserstoffsänre an, 
erhitzt zum Sieden, fÄUt die kochende FlHssigkeit unter 
Umrühren mit Chlorbaryum, so lange noch ein Niederschlag 
von Baryumsulfat entsteht, und setzt das Kochen unter Um- 
rühren noch kurze Zeit fort. Sobald sich der Niedei^chlag 
vollkommen abgesetzt bat, verfährt man mit demselben wie 
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oben angegeben und wäscht das Barynrnsnlfat au 
Filter so lange mit heissem Wasser aus, bis das 
mit Silbernitrat keine Fällung von Ghloreilber meb 
Mit dem getrockneten Niederschlag verßibrt mau bc 
lieh genau so wie bei Enpferoxyd angegeben. Das erl 
Barynmeulfat enthält gewöhnlich noch wägbare S 
von Chlorbaryum, welche sich durch Auswaschen mi 
Bern Wasser nicht entfernen lassen. Man erwärmt 
den gewogenen Niederschlag mit ganz vei-dUnnter 
waBserstoffsäure , giesst die klare Flüssigkeit dun 
kleines Filter und wäscht den Niederschlag durch 
tation mit heissem Wasser vollständig ans. Das rUi 
dige Baryumsnlfat wird wiederum geglüht und ge 
Ba 804:804 =233:96. 

Wasserbestimmung. Erhitzt man Knpfervitri 
gere Zeit im Lufthade bei einer Temperatur von ui 
, 120' C, so verliert er vorerst 4 Molekitle Wasser, w 
man zur Austreibung . des 5. Moleküls die Tempers 
circa 250" G. steigern muss. Damit das entwässert 
während des Wagens kein Wasser anzieht, nimmt m 
Abwiegen am Besten in einem gut verschiiessbaren 61 
chen vor. Die Menge des vorhandenen Krystallwase 
gibt sieh aus der Differenz der beiden Wägungen. 

Ma^esinmsidfat MgSO^+^HiO. 

Zur Bestimmung des Magnesiumgehaltes 
1 — 1,5 Grm. des lufttrockenen Salzes in. Wasser geli 
mit soviel Chlorammonium versetzt, dass auf nach 
Zusatz von Ammoniak keine Fällung von Magnesian 
entsteht. ' Diese Fltlssigkeit wü-d mit einer Aufiösui 
Natrium -Ammoniumpbosphat (Pbosphorsalz) versetzt 
durch ein weisser krystallinischer Niederschlag voi 
nesium - Ammouiumphosphat entsteht. Ist die Übi 



1) Wendet man zur Fällung NatrinmphoBpfaat an, so n 
Flüssigkeit zur voUstäadigen Ausscheidung de& Niederschlaj 
deatäDB 12 Stunden lang stehen. 
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Niederschlage befindliche Flassig^eit klar geworden, so wird 
derselbe abfiltrirt, mit einer Mischung von 1 Thl. Ammoniak 
von 0,96 spec. Gewicht nnd 3 Thln. Wasser vollständig 
ausgewasclicn (bis das Filtrat anf Znsatz von Salpct«rsänre 
nnd Silbernitrat keine Fällung von C'hlorsilber mehr gibt) 
nnd getrocknet. Der Niederschlag wird dann in einen Por- 
zellantiegel ') gebracht, das Filter auf dem Deekel geson- 
dert, eingeäschert and nun zuerst schwach, nach and nach 
stärker über der gewöhnlichen Bunsen'schen Gasl^npe bis 
zum Constanten Gewichte geglüht. Ist die Farbe des Nieder- 
schlages nach' dem Glühen nicht rein weiss, so befeuchtet 
man denselben mit einigen Tropfen äalpetersänre und glttht 
wiederholt. Der Rückstand ist Magnesiumpyrophosphat, 
der Gehalt an Magnesium ergibt sieh aus der Gleichung: 
Mg,PjO,:2Mg = 222:48. 

Die Bestimmung der Schwefelsäure geschieht wie 
bei Kupfervitriol (p. 2) angegeben. 

Der Wassergehalt des Salzes ergibt sich, wenn 
man eine abgewogene Menge desselben bis zum constanten 
Gewicht bei einer Temperatur von 210" C. trDcknet. 

Chlorbaryam BaCl, -f 2HjO. 

Der Baryumgehalt wird durch Ueberfllhrung der 
Verbindung in Baryninearbonat bestimmt. Man versetzt 
die wässerige Auflösung von etwa 0,5 Grm. Substanz mit 
Ammoniamcarbonat in geringem Ueberschuss und erwärmt 
einige Stunden gelinde auf dem Sandbade. Der Nieder- 
schlag wird mit schwach ammoniakalischem Wasser aus- 
gewaschen, getrocknet und über der Bunsen'schen Gaslampe 
schwach geglüht. BaCOjiBa = 197:137- 

Das Baryum kann auch als Barynmsnlfat, durch Fällen 
der mit Chlorwaeserstoffeäure angesäuerten Lösung mit ver- 

1) Es iat nicht ratiisam, znm GlUben einen Platintiegel zu be- 
nutzen, da bei unvollatäudiger Eiaäachening des Filtere leicht Phos- 
phorsüure reducirt werden kann , was eine Zerstörung des Tiegels 
zur Folge haben würde. 
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düDüter Schwefelsäure, bestimmt werden. (Siehe Bestim- 
mung der Scbwefelsämre im Kupfervitriol p. 2-) 

Zur Bestimmung des Chlors versetzt man die erwärmte 
Anflösung mit Silbemitrat, welches man mit etwas Salpeter- 
säure angesäuert hat '), und rührt die Flüssigkeit beständig 
mit einem Glasstabe um, wodurch sich das Chloreilber leicht 
zusammenballt und die über dem Niederschlage stehende 
Flüssigkeit rasch klar erscheint. Die klare Flüssigkeit wird 
filtrirt und das Chlorsilber durch Decantation mit heissem 
Wasser auegewaeehcn {bis das Filtrat keine Keaction auf 
Silber mehr zeigt) ; schliesslich spült man den Niederschlag 
mit Hülfe einer Federfahne auf das Filter. Nach dem Trock- 
nen bringt man das Cblorsilber mCglichet vollständig in 
einen Porzellantiegel und äschert das Filter auf dem umge- 
legten Deckel des Tiegels ein. Die noch an dem Filter 
anhaftenden Theilchen von Chlorsilber werden hierbei leicht 
zu Silber reducirt, welches wieder in Chlorsilber nmgewanr 
delt werden mues. Man befeuchtet nach dem Erkalten die 
Asche mif einigen Tropfen Salpetersäure, erwärmt schwach 
und versetst dann mit einem Tropfen Chlorwasserstoffsäure. 
Die Flüssigkeit wird vorsichtig verdampft, der Deekel in 
umgekehrter Lage auf den Tiegel gelegt und dieser so lange 
erhitzt (wozu man sich der gewöhnliehen Gaslampe bedienf), 
bis der Inhalt desselben zu schmelzen beginnt. Anstatt 
das Chlorsilber im Porzellantiegel zu schmelzen, kann man 
dasselbe auch auf ein bei 120* C. getrocknetes Filter brin- 
gen und bei derselben Temperatur bis znpa constanten Ge- 
wicht trocknen. Da das Chlorsilber leicht durch directcs 
Sonnenlicht zersetzt (geschwärzt) vdrd, so ist dies bei der 
Fällung etc. abzuhalten. AgChCl = 143,46:35,46. 

Der Wassergehalt des Salzes kann durch schwaches 
Glllfaen einer gewogenen Menge von Chlorbaryum bestimmt 
werden. 



1) Man darf nicht etwa die beiese wässerige ^näöauDg zueist 
mit Salpetersäure ansäuern und dann erst Silbemitrat hinzufUgon, 
weil hierbei atets Cblorwasserstoffaäure verflüchtigt wird. 
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ZinksDlfat ZnSO^ + THjO. 

Bestimmung des Zinks als Zinkox yd. Die wässerige 
Auflösnng des Satzes (von eirca 1 Grm.) wird in einer Pla- 
tin- oder Porzellanschale') bis znm Kochen erhitzt und nach 
und nach Natriumcarbonat in einigem Uebersehtiss hinzn- 
gefHgt. Man setzt das Kochen einige Minuten foil:, ältrirt 
die klare Fltlssigkeit ab , giesat auf den Rltckstand heiases 
Wasser und kocht wieder. Diese Operation wird so oft 
wiederholt, bis ein Tropfen des Filtrats auf Platinblech ver- 
damplt keinen Rückstand mehr hinterlässt. Das Zinkcar- 
bonat wird getrocknet und, nachdem das Filter auf dem 
Tiegeldeekel eingeäschert wurde, im Porzellantiegel durch 
Gltthen über der einfachen Lampe in Zinkoxyd über- 
getührt »). ZnO : Zn = 81,16 r 65,16. 

Bestimmnng desZinka als Sehwefelzink. Man ver- 
setzt die verdünnte Auflösung mit Ammoninmnitrat '), fügt 
einige Tropfen Ammoniak hinzu und fällt das Zink aus der 
heissen FlBasigkeit auf Zusatz von Schwefelammonium. Die 
Flüssigkeit darf nicht eher filtrirt werden, bis sieh das 
Schwefelzink vollständig abgesetzt bat, was durch Stehen- 
lassen an einem warmen Orte befördert wird. Der Nieder- 
schlag wird mit Wasser, welchem man einige Tropfen 
Schwefelammonium und Ammoniumnitrat hinzufügt, ausge- 
waschen, was am Besten, da derselbe leicht die Poren des 
Filters verstopft, durch Decantation geschieht. Um das 
Schwefelzink als solches wägen zu können, muss es in 



1) Nimmt man die Fällung in einem GlaagefSsse oder einer Schale 
von acblechtem Porzellan vor, so enthält das Zinkcarbouat stet« 
Eieselaänre und Tfaonerde. Diese bleiben zurUck, wenn der geglühte 
Niederschlag in ChlorwasserstoCbäure gelöst nnd die Flüssigkeit mit 
Ammoniak übersättigt wird. 

2) Das gewogene Zinkosyd muas jedenfalls auf einen Gebalt an 
Eieaelsänre und Thouerde geprüft werden, deren Menge zu bestim- 
men nnd event. in Abzog zu bringen sind. 

3) Durch Hinzufügen von etwas Ammoninmnitrat wird die Aus- 
iKIlung des Scbwefelslnks weaentiioh besohlennigt 
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bat und leitet ntin mit Htllfe einer dOnnen Porzellanröhre 
das trockene Wasserstoffgas in den Tiegel, während man 
diesen Über der einfacben Gaslampe erhitzt. Das Erhitsen 
des Tiegels darf natürlich nicht eher stattfinden, bis alle 
Luft ans Apparat und Tiegel verdrängt ist. Nach 5 — 10 
Minuten langem Glflben lässt man den Tie^l in dem 
Wasseratoffstrom erkalten. ZdS : Zn == 97,16 : 65,16. 

Zur BestimmuBg des Krystallwassers wird eine 
gewogene Menge von Zinksulfat bei einer Temperatur von 
220'^ C bis zum constanten Gewicht getrocknet. 

Die Bet-timmung der Schwefelsäure wird, wie p. 2 
angegeben, ausgeführt. 

Hanganchlorür MnCI, -|- 4H2O. 

Bestimmung des Mangans als Hanganoxydnloxyd. 
Man fällt die beisse wässerige Anfiösung des Salzes (1 Grm.) 
in einer Platin oder Porzellanschale mit einem Ueberschuss 
\on Natnunicärbonat und behandelt den Niederschlag von 
Manganox> dulcarbonat genau, wie oben bei der Bestimmung 
des Zink*» angegeben. Das Filtrat enthält stets noch ge- 
nüge Mengen von Mangan gelöst; zur Abscheidnng dieses 
verdampft man dasselbe in einer Platin- oder Porzellan- 
schale zur Trockne, kocht den ROckstand mit Wasser aus 
und hltrirt den geringen Niederschlag von Manganoxydul- 
oxyd auf einem besonderen Filter. Die beiden getrockneten 
Niederschläge werden in einem Piatintiegel bei Zutritt der 
Luft stark über dem Gebläse geglüht, wobei das Mangan- 
oxjdulcarbonat in Maoganoxyduloxyd (MujO,) übergeht 
Da dem ersteren hartnäckig etwas Alkali anhängt, so muss 
der Glühröckstand nochmals mit heissem Wasser ausge- 
wasehen werden. Die wässerigen AuszUge werden, ohne 
den Niederschlag aufs Filter zil bringen, durch ein kleines 
Filter gegossen, dieses eingeäscbert und dem Tiegelinhalte 
hinzugefügt Das Glilben über dem Gebläse bei Luftzutritt 
wird nun nochmals wiederholt. MujO^iSMn = 229:165. 

Bestimmung des Mangans als Schwefelmangan. 
Die lälluDg wird genau wie die von Zink mit Scbwefel- 
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Alkalis zu befreien, wird es mebrmals mit beisBem Wasser 
anägewaschen ni).d noch einmal im WasseretofTstrome ge- 
glüht. 

Bestimmung des Kobalts dnrcb Fällung als Kobalt- 
£alinmnitrit Die concentrirte Auflösiing des Salzes wird 
zuerst mit Kalilaoge im UeberschuBS, dann mit Boviel Essig 
sänre versetzt, daes der dnrch Kali entstandene Nieder- 
schlag wieder gelöst wird. Zu dieser Flüssigkeit fügt man 
eine mit E^sigsänre angesäuerte, stark concentrirte Auflö- 
sung von Kaliumnitrit und lüsst dieselbe wenigstens 24 Stun- 
den lang stehen. Das Kobalt • Kaliumnitrit wird mit einer 
Auflösung von 1 Thl. Kaliumacetat in 9 Thln. Wasser, wel- 
cher man etwas Kaliumnitrit hinzugefügt hat, ausgewaschen 
and der Niederschlag in Chlorwasserstoffsäare gelöst. In 
dieser Auflösung fällt man das Kobalt mit Kalilauge und 
verßthrt mit dem Kobaltosydhydrat genau wie oben ange- 
geben. 

Der Chlorgehalt kann, wie bei Cblorbaryum (p. ö) 
angegeben, und der Wassergehalt durch Trocknen der 
Verbindung bei 150" C. bestimmt werden. 

■ Nickelsnlfat NiSO, + VHjO. 

Zur Bestimmung des Nickels verfuhrt man ähnlich 
wie heim Kobalt und fällt die heisse Auflösung des Salzes 
in einer Porzellanschale mit Kali- oder Natronlange. Der 
Niederschlag vpn Nickeloxydhydrat wird durch Decantation 
mit heiseem Wasser vollständig ausgewaschen und nach dem 
Trocknen im Wasserstoffstrome geglüht und gewogen. Das 
erhaltene Nickel ' muss auf einen Gehalt an Alkali geprüft 
und event. wiederholt mit hcissem Wasser aasgewaschen 
werden. (Siehe Kobaltchlorür p. 9).. 

Die Schwefelsäure wird als Baryumsulfat bestimmt 
(p. 21. 

Durch Trocknen bei 103" C. verliert das Nickelsulfat 
6 Moleküle Wasser, während das siebente Molekill erst bei 
einer Temperatur von 280" C. entweicht ... 
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QTltriol FeSO, + 7H,0. 
68 Eisenoxydnls. Die wÄsserig 
ekenen Salzes (circa 1 Grm.) wi 
Eiseaoxydnls in Eieenoxyd mit Sa 
i «rTrärmt. Hat die LtiBnng: ein 
lommen, so fügt man Ammoniak i 
hinzu und ISsst den entetandenei 
lag TOD Eisenoxydfaydrat absitzen. 

Decantation mit heissem Wassei 
hen, getrocknet nnd im Fiatin- odi 
er einfachen Gaslampe geglUbt, ns 
ederscblage befreite' Filter am Plati 
PejO,:2Fe= 160:tl2. 
mg der Schwefelsäure gesehie 
I Eieenoxydhydrat abfiltrirten FlUsi 

Chlorwasserstoffsänre angesäuert 
Chlorbaryum gefiillt. . Das Baryui 
ärvitriol {p. 2) näher angegeben, bes 
jergehalt des Eisenvitriols zu en 
af die Art Terfahren,«da88 man ei 
n einem Tiegel bei einer bestimmte 
dem hierbei das Eisenoxydulsalz i 
!alz übergebt. Das Trocknen mu 
SS der Luft geschehen. Zu diesen 
dnes Glaskölbchen von schwer st 
Dgt die Substanz hinein (ungefähr 0,f 

Gewicht. Man zieht nun die Eßl 
i Cm, von der Kngel entfernt, zi 

dieselbe gleichzeitig retortenförm 
1 erhitzt dann den Inhalt der Kugi 
dem Halse der Retorte ansgetrieb 
rerliert sämmtliehea Wasser bei ur 
keine Wasserdämpfe mehr auf, s« 



.eu wird leicbt durch Aablaaen einer 
hr von Bchwer scbmelsb&rein Glaae her 
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während die Kugel noch bciss ist, die Spitze der Rubre 
zageBcbmolzen ODd der Apparat erkalten gelasäen. Nach 
dem Erkalten bricht man die Spitze ab und wägt nun die 
Retorte inclusive Spitze wieder zortick ')• 

Natrinmphosphat Na,HPO, + 12HjO. 

Beetimmung der FhoaphorBänre als Magnesium- 
pyropboBphat. I. DirecteBestimmiiDg. 0,5 Grm. des 
krystallisirten, lufttrockenen Salzes werden in ungefähr 100 C'C. 
Wasser gelöst und mit 10 CO. einer ChlormagneBinmlüsung 
versetzt, welehe im Liter 101,5 Grm. kiyetalliBirtes Chlor- 
magnesium, 200 Grm. Chlorammonium und 400 Grm. Am- 
moniak (von 0,96 spec. Gewicht) enthält*). Nach 3—4 
Stunden langem Stehen ') wird der Niederschlag von Am- 
monium - Magneaiumpbosphat abfiltrirt') und mit einer Mi- 
Bchnng von 1 Tbl. Ammoniak von 0,96 spec- Gewicht nnd 
3 Thln. Wasser ausgewaschen, bis das Filtrat auf Zusatz 
von Salpetersäure und Silbemitrat keine IVUbung von Chlor- 
silber gibt. Nach dem Trocknen wird der Niederschlag in 
einen Porzetlantiegel gebracht, das sorgfältig gereinigte Fil- 
ter auf dem umgekehrten Tiegeldeckel eingeäschert und 
der Tiegel zuerst schwach und dann allmählich stärker über 
der gewöhnlichen Gaslampe geglüht. MgjPjOj : 2P0j =; 
222 : 190. 

II. Indirecte Bestimmung. Die Lösung von un- 
gefähr 0,2 Grm. Substanz in cirea 50 CC. Wasser wird mit 



1) Methode lur directen Bestimmung des Wassers siehe p. 22. 

2) 1000 CC. dieser LÖsang fallen 35, & Grm. Phosphorsänre. 

3) Ist dieAuflösung derPhosphorsäure verdünnter und in lOOCC. 
weniger als 0,1 Grm. Phoaphorsaure vorhanden, so ist eio länge- 
res Stehen zur vollständigen Ausscheidung des Niederschlages er- 
forderlich, 

4) Der Niederschlag ist selbst in ammoniakhaltigem Wasser nicht 
ganx unlöslich , weshalb man , um ein lang andauerndes Auswaschen 
zu umgehen, sich vortbeilhaß einer Sangpumpe zum Filtriren bedient. 
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Wftsserbade verdanstet und das rückständige Ghlornatrinm 
in dem gut verschloaBenen Tiegel sehwach geglHht Um 
einen Verlust durch Decrepitiren des Salzes zn vermeiden, 
ist es nothwendig, dass dasselbe vor dem eigentlichen Gltlhen 
ISngere Zeit (am Besten in einem Lnftbade bei etwa 110* C.) 
getrocknet wird. Ua das Chlornatriam in starker RothglUb- 
hitze fluchtig ist, so mass die Temperatur so regnlirt wer- 
den, dass nur der Boden des Tiegels in schwaches GlUhen 
geräth. NaCl : Na = 58,46 : 23. 

WasserbestimmuDg. Durch Trocknen des Salzes 
bei 300" C. verliei-t dasselbe, 12 HoIekUle Krystallwasser; 
wird dieser Bückstand schwach geglüht, so geht das Natrium- 
phosphat in Natriumpjropbospbat über. (2Na2HP04 = HjO 
+ Na.P.O,.) 

Trennimg des Baryts toq KaDc'). 

l) Durch Eieselflnorwasserstoff säure. Un- 
gefähr 1 Grm. der Carbonate wird in möglichst wenig - 
ChlorwasserstoSsäure gelöst, die überschüssige Säure ver- 
dampft iind das Barynm mit Kieselfluorwasserstoffsäure als 
Eieselfluorbaryum gefällt. Zur vollständigen Abscheidung 
der letzteren Verbindung vermischt man die Flüssigkeit mit 
einem Drittel Volumen Alkohol. Der Niederschlag wird, 
nachdem er sich vollständig abgesetzt bat, auf einem bei 
lOO" C. vorher getrockneten und gewogenen Filter filtrirt, 
mit verdünntem Alkohol aasgewaschen und schliesslich bei 
derselben Temperatur bis zum constanten Gewicht getrock- 
net BaSiFl, : BaCO, = 279 : 197. 

In dem Filtrat wird das Calcium als Calcinmsnlfat be- 
stimmt. Zu *diesem Ende wird die filtrirte Flüssigkeit auf 
Zusatz von verdünnter Schwefelsäure in einer Platinscbale 
(oder Tiegel) verdampft und der Rückstand geglüht und 
gewogen. CaS04 : CaCO, = 136 : 100. 

Eine andere Trennnngsmethode beruht auf der Zersetz- 

1) Zur Aoaljee benntzt man zweckmässig ein Gemisch der bei- 
den Carbonate. 
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barkeit des Galciniusnlfsts dnrcli Anunoniniiicarbonat. Man 
verdampft in einer Porzellanschale die chlorwasserstoffeaare 
AnflßBiiiig anf Zasatz von verdUnoter Schwefelsäure (wobei 
ein Ueberschusa möglichst zn vermeiden ist), verjagt die 
Schwefelsäure durch stärkeres Erhitzen an9 versetzt den 
RHckstand mit einer concentrirten Auflösung von Ämmonmm- 
caibonat, welcher man etwas Ammoniak hinzugefügt hat 
Nach 4 — 6 Stunden ist das CalciuniBalfat in Calcinmcarbo 
nat übergefllhrt '), während das Barynmsntfat nicht zersetzt 
wird. Der Niederschlag wird »bfiltrirt, zncnst mit verdünn 
ter Ammoniumcarbonatlösnng und dann mit Wasser so lange 
aasgewaschen, bis das Filtvat keine Schwefelsäure mehr 
enthält. Behandelt man nun den Niederschlag mit ganz 
verdtlnater Chlorwasserstoffsäarc , so geht das Calciumcar- 
bonat als Chlorcalcinm in Auflösung und wird in dieser als 
Calciumoxalat abgeschieden (p. 1). Das in Gblorwasser 
stofTsänre unlösliche Baryumsnlfat wird als solches gewogen. 
( Siebe Bestimmung der Sohwefelsänre p. 3). BaS04 : BaCO, 
= 233 : 197. CaÖ :.CaCOj = 56 : 100. 

Trenniuig des Strontians von Kalk *). 

Die Trennung dieser Körper basirt auf dem verschie- 
denen Verhalten der Nitrate gegen absoluten Alkohol. Die 
chlorwasserstofTBaure Auflösung wird anf Zusatz von Salpeter- 
säure im Wasserbade verdampft, der Rückstand nochmals 
mit Salpetersäure versetzt und wiederum abgedampft, so 
dass derselbe frei von ChlorwaBserstoffsäure. ist. Die Ni- 
trate werden mit ab^olatem Alkohol (oder besser einem 
Gemisch von gleichen Theilen absolutem Alkohol und Aether) 
Übergössen und oftmals umgerührt. In Auflösung geht Gal- 
cinmnitrat. Das Strontiumnitrat wird abSltrirt, mit äther- 
baltigem Alkohol aasgewaschen, durch Eindampfen mit 

1) Die Zeraetsung kann durch öfterea Umrühren der FlUsaigkeit 
befärdert weiden. 

2) Hierzu köonen ebenfallB die beiden Carbonate verwandt werden.' 
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verdünnter Schwefelsänre in Strontinmaulfat Ubergefllhrt ood 
als solches bestimmt. 

Das Calcinm wird, Dach dem Verjagen des Alkohols 
und Äethers, als Caleininoxalat abgeschieden. 

Trennang des Baryts, Strontians, Kalks und der 
Magnesia. 

Znr Trennang der Magnesia von den alkalischen Erden 
rerdampft man die Lösung zur Trockne, versetzt den Rück- 
stand mit starkem Alkohol nnd fHgt tropfenweise concen- 
trirte Schwefelsäure in geringem Ueberschuss hinzn. Hier- 
durch werden Baryt, Strontian und Kalk als Sulfate ans- 
geschieden, während Magnesiomstdfat in Auflüsnng bleibt. 
Nachdem der Niederschlag sich vollständig abgesetzt hat, 
wird derselbe abfiltrirt, zuerst mit absolutem Alkohol , bis 
das Filtrat keine Keaction auf Schwefelsäure mehr zeigt, 
dann (zur Entfernung kleiner Mengen mitgeßillten Magne- 
siumsulfats) mit Alkohol von 35 — 40Proc. vollkommen aus- 
gewaschen. In der von den unlöslichen Sulfaten abfiltrirten 
FlttBsigkeit wird die Magnesia, nach dem Verjagen des 
Alkohols und Vereetzen mit Ammoniak im Ueberschuss, als 
Magnesium -Ämmoniumphosphat abgeschieden (siehe p. 3). 

Znr Trennung der Snifate der alkalischen Erden be- 
nutzt man das verschiedene Verbalten derselben gegen Am- 
moniumcarbonat: Strontium- und Galciumsulfat werden in 
Carbonate übergeführt, während Baiyurnsnlfat nicht zersetzt 
wird (p. 14). Der Niederschlag wird mit einer concentrirten 
Auflösung von Ammoniumcarbonat, ■ welcher man etwas 
Ammoniak hinzufügt, Übergössen und häutig umgerührt. 
Nach ungefähr ßstündigem Stehen wird der Niederschlag 
abfiltrirt, mit verdünnter Ammoniumcarbonatlösung und Was- 
ser ausgewaschen (siehe Karyt von Kalk p. 15) und dann 
mit verdünnter Chlorwasserstoffsäure behandelt. ' Das un- 
lösliche Baryumsulfat wird als solches gewogen (p. 2) nnd 
die ChlorHre von Calcium nnd Stroutitim, wie p. 15 ange- 
geben, getrennt. 



.byGooi^lc 



pulverte Snb- 
lender Chlor- 
mng digerirt 
irdurch wird 
chlorid über- 
ersteren ver- 

Älkohol und 
getrockneten, 
en desselben 
bis znm eon- 
7,92 : 207. 
Itrirteu FlUs- 
ich dem Ver- 
Platin- {oder 
■ Kochen und 
izu. Da das 
k etwas (mit 
) Erhitzen so 
ehende Fltts- 
bt dann den- 
r vollständig 
egel bis znm 
; : 232,96. 
ii und Chrom 

Schwefelblei 



a änsgeschie- 
n von Schwe- 
äfelblei wird 

JUloDg nicht in 
t letztere stark 
1 Miederachlag 

asserstofiäaurer 
g:keU sehr ver- 
2 

<,g,l,..cbyGOOl^IC 



i8 

abfiltrirt, mit scbwefclwasserstoffhaltigem Waeser ansgewa- 
aelienund als solches (auf vorherigen Zusatz von etwas Sehwcfel- 
pnlver), dnrch schwaches Glühen im WasserstofFstrome, 
bestimmt'). (Siehe p. 7.) PbS : Pb = 239 : 207. 

In der von Scbwefelblei abfiltrirten Flüssigkeit wird 
das Chrom, wie oben angegeben, bestimmt. 

KaUombiehroniat KjCrjO,. 

Das Salz wird bis zum Schmelzen schwach erhitzt und 
etwa 0,5 Grm. desselben in Wasser gelöst, Chlorwasser- 
stoffsäure und Alkohol in genügender Menge hinzugefügt 
und nun so lange erhitzt, bis die Flüssigkeit eine intensiv 
grOne Farbe angenommen hat. Die Lösung enthält jetzt 
Chromchlorid und Chlorkalium, aus welcher vorerst das Chrom, 
wie obeü angegeben, durch Ammoniak ausgeschieden wird. 
Das Filtrat vrird in einer Porzellanschale abgedampft, der 
Kückstand In einen Platintiegel gebracht und nach dem 
Eindampfen das yorhandene Chlorammonium bei möglichst 
niedriger Temperatur verflüchtigt. Der Rückstand von Chlor- 
kalium wird in dem gut verschlossenen Tiegel sehwach er- 
hitzt, und zwar so, dass nur der Boden des Tiegels schwach 
rothglfihend wird. 

Bolomit. 

Die Bestandtheile sind: Calcium- und Magnesium- 
carhonat, gewöhnlieh mit kleinen Mengen von Eisen- 
oxydulcarbonat, Thonerde und Kieselsänre. 

Zur Bestimmung der Oxyde Werden 1 — 1,5 Grm. der 
fein gepnlverten und bei 100" C. getrockneten Substanz 
in einer kleinen, bedeckten Forzellanschalc auf Zusatz 
von Chlorwasserstoffsäure erwärmt, bis keine Entwicklung 
von Kohlensäure mehr wahrnehmbar ist, und dann die 



dQniit ist und das Einleiteu von Schwefelwasaeiatoffgas längere Zeit 
bindnrcli fortgesetzt wird. 

1) Durch BtarkcB Glühen wird Schwefelblei verflüchtigt. Man 
Borge daher dafür, dasa nur der Boden des Tiegels schwach roth- 
glfihend wird. (Claaaen, Jonm. f. prakt. Chemie. 96. 2ö7.) 
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Sind die beiden Absorptionsröhren k und l gewogen >), 
und enthält der Entwicklungskolben die abgewogene Menge 
.Substanz (2 — 3 Grm.), so überzeugt man sich zuerst, ob 
der ganze Apparat dicht ist. Es werden alle Theile mit- 
einander verbunden, der Quetschhahn o geschlossen und nun 
mit Hülfe eines Aspirators oder einer Waaserluftpumpe durch 
Saugen an dem Schlauch-Ende p die Luft in dem Apparat 
verdünnt. Bei voUkommnem Schliessen aller Theile dauert 
das Durchstreichen von Luft durch n nur kurze Zeit. Man 
Öffnet jetzt den Quetschhahn o, giesst etwas Wasser in den 
Kolben, scbliesst den Quetsohhahn wieder, Mit dann die 
obere Trichterröhre mit verdünnter Chlorwasserstoffsäure 
nnd lässt durch theilweises Oeffnen des Qnetsehhahnes nach 
und nach die Säure in den Kolben eiufliessen. Ist keine 
Einwirkung der Säure auf die Substanz mehr wahrzuneh- 
men, so nimmt man den Trichter c ab, verbindet die Trichter- 
röhre a mit der Röhre d und dem Kölbchen e und sangt 
einen langsamen Luftstrom durch den Apparat, indess man 
den Inhalt des Entwicklungskolbens zum schwachen Sieden . 
bringt. Durch den Luflstrom wird »He Kohlensäure in die 
Absorptionsröhren übergeftihrt, während das Erhitzen der 
Flüssigkeit das Austreiben der in derselben absorbirten 
Kohlensäure bezweckt. Nach dem vollst^idigen Erkalten 
werden die Röhren k und / zurllckgewogen , nnd es drUckt 
, die Gewichtszunahme derselben die Menge vorhandener 
Kohlensäure aus. 

Verliert der bei 100" C. getrocknete Dolomit beim stär- 
keren Erhitzen noch Wasser, so kann dies nicht etwa auf 
die Art bestimmt werden, dass man eine gewogene Menge 
desselben schwach glfiht und den Wassergehalt aus der 
Differenz bestimmt; 'es würde dann neben dem Wasser noeh- 
Kohlensäore ausgetrieben und ferner vorhandenes Eisenoxy- 
dul in Oxyd übergeführt werden. In diesem Falle wird das 



1) Damit dteae während des Abwiegens durch Aufnahme von 
Wasser etc. ihr Gewicht nicht rerändero, werden dieselben mit klei- 
nen abgorundoten Glasstäbchen geschlossen. 
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gelatinösen Beschaffenheit sich nur sehr langsam auswäscht, 
so ist es zweckmässig, sich entweder der Säugpumpe beim 
Filtriren zn bedienen oder den tmvollkomiaen ansgewasche- 
nen Niederschlag erst zu trocknen nnd dann das Auswaschen 
fortzusetzen. Der scharf getrocknete Niederschlag wird 
in einen Platintiegel gebracht, das Filter fUr sich einge- 
äschert und nun in dem gut Verschlossenen Tiegel zuerst 
schwach und allmählich stärker erhitzt. Da bei Gegenwart 
von Schwefelsäure leicht neben Thonerde auch Thoncrde- 
sulfat niederfallt 1), so muss das Erhitzen des Niederschla- 
ges schliesslich noch über der Gebläaelampe fortgesetzt werden. 

Die von dem Thonerde -Niederschlage abfiltrirte Flüs- 
sigkeit wird zur Bestimmung des Kalis als Kaliumsulfat in 
einer Platin- oder Porzellanschale abgedampft, der Rück- 
stand in einen Flatintiegel gebracht und zur Verjagung der 
Ammoniaksalze schwach geglüht. Der hier bleibende Rück- 
stand ist nicht reines Kaliumsulfat sondern ein Gemenge 
dieses Salzes mit Kaliumhydrosulfat. Um letzteres in Kalium- 
sulfat überzuführen (was durch Glühen desselben nur all- 
mählich geschieht), bringt man in den schwach glühenden 
Tiegel wiederholt kleine Stückchen von reinem Ammonium- 
carbonat und setzt das Glühen in dem bedeckten Tiegel 
fort Nimmt das Gewicht des Tiegels nach erneutem Er- 
hitzen mit Ammoniumcarbonat nicht mehr ab, so ist der 
Rückstand reines Kaliumsulfat 

Die Bestimmung des Ammoniaks geschieht durch Zer- 
setÄung des Ammoniumsulfata durch Kali- oder Natronhydrat, 
und bedient man sich hierzu zweckmässig des Fig. 3 abgebil- 
deten Apparates. Die tubulirteRetorte r enthält eine con- 
centrirte Auflösung von Kali- oder Natronhydrat, die beiden 
Vorlagen v und v' sind theÜweise mit verdünnter Chlorwasser- 
stoffsäure angefUllt. Das übergehende Ammoniak passirt den 
Kühler K. Da Korksubstanz und Kautschuk leicht etwas 
Ammoniak aufnehmen, so muss man Sorge tragen, dass 



1) Aus diesem Gtiinde kann die BestimmuBg der Schwefelfläure 
niclit in der von Thonerde abfiltrirten Flüssigkeit geschehen. 
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denselben auf einem gewogenen Filter zu filtriren und 
)ckneii, das ÄmmoniumplatiDchlorid durch GlUhen- im 
Uantiegel in metallisches Platin überführen und hier- 
en Ämmoniakgehalt berechuen. 
Im bei dieser Bestimmung keinen Verlust zu erleiden, 

nothwendig, den Niederschlag zuerst ganz sehwach 
lann allmählich stärker zü erhitzen. - 
Itatt das Chlorammonium in die Platinverbiodung Uber- 
ren, kann man auch ejnfach das Gewicht der ersteren 
adnng bestimmen. In diesem Falle wird die in den 
gen befindliche FiUssigkeit in einer gewogenen Platin- 
! im Wasserbade zur Trockne gebracht und der Rttck- 

im Lnftbade bei 100" C. bis zum constanten Gewicht 
;knet. Diese Methode liefert indess wenig genaue Re- 
i, da hierbei stets etwas Chlorammonium verflüchtigt 

)as Ammoniak lässt sich endlich noch auf die Art er- 
n, dass man dasselbe in einem abgemessenen Quantum 

Säure (Chlorwasserstoff-, Schwefel- oder Oxalsäure) 
ekannter Stärke auflegt und den nicht neutralisirten 
der Säure mit einer titrirten Alkalilösung zurUcktitrirt. 
[ähere dieser Operation siehe unter: Analyse des Guanos. 
Enthält der Alaun, was seltener der Fall ist, Eisen- 
, so wird dies am Besten in einer grösseren Menge 
3 Grm.) nach p. 59 maassanalytisch bestimmt. Das 
dene Eisenoxyd muss dann von dem Thonerdc - Nieder- 
;e in Abzug gebracht werden. 

Ke Schwefelsäure wird in einer besonderen Portion 
ewöhnlieh als Baryumsulfat bestimmt (p. 2). 
^as die Bestimmung des Wassers im Alaun anbe- 
so kann diese nicht aus dem Gewichtsverlust dev 
iten Substanz geschehen, indem neben Wasser auch 
ifelsäure nnd bei Gegenwart von Ammoniak die- 
>enfa]ls verflüchtigt wird. Ist der Alaun frei von Am- 
k, 80 kann die Wasserbestimmung nach der bei Do- 

(p. 22) angegebenen Methode ausgeführt werden. 

Methode ist indess nicht bei Gegenwart von Ammo- 
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id mit Wasser ausgeaplllt hat, wird der Nieder- 
tritt und 80 lange ausgewaschen, bis ein Tropfen 

keine Reaetioo auf Schwefelsäure mehr zeigt. 
t des im Platintiegel schwach geglühten Nieder- 
leichnet die Summe vonBaryum- und Strontiam- 
Znr Bestimmung des Strontiunigehaltes in dem- 
nan in möglichst wenig, verdünnter Chlorwasser- 
jotfernt die tlberschUssige Säure durch Abdampfen 
t das Baryum mit Kieselflnorwasserstoffsäure ab. 
rt hierbei genau, wie bei der Trennung des Ba- 
Caleium angegeben wurde (p. 14). 

von Kieselfluorbarynm abfiltrirten Flttssigkeit 
trontium als Sirontiumsulfat bestimmt. DasFil- 
f Zusatz von wenig verdünnter Schwefelsäure in 
sehile oder -tiegel zur Trockne verdampft nnd 
ind schwach geglüht. Das gefundene Sti'ontium- 

auf Strontiumcarbonat berechnet und von der 
enen Summe der beiden Carbonate in Abzug 

Stimmung der Schwefelsäure in dem wäs- 
äzuge der geschmolzenen Masse versetzt man 
keit vorsichtig (im bedeckten Becberglase) mit 
■stofFsäure, so lange noch ein Aufbrausen ein- 
□t, bis keine Kohlensäure mehr entweicht, und 
lorbarynm {p. 2). 

der Sehwerspath Kieselsäure, so befindet 
leben dem NatriumsulfJit in der wässerigen Auf- 
Schmelze und muss dann vor der Bestimmung der 
ire abgeschieden werden. In diesem Falle wird die 
sserstoffsäure versetzte und erwärmte Flüssigkeit 
• verdampft, der Rückstand einige Zeit auf etwa 
itzt, nach dem Erkalten mit Chlorwasserstoff- 
chtet und dann in Wasser gelöst. (Siehe Dolo- 

Die von Kieselsäure abfiltrirte Flüssigkeit wird 
lung der Schwefelsäure benutzt, die Menge der 
■eh starkes Glühen im Ptatintiegel bestimmt. 

dem Sehwerspath neben Strontiumsulfat auch 
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Chloride, einfach den Chlorgehalt einer abgewogenen Menge 
der Substanz bestimmen ') und hieraus den Gehalt an Chlor- 
kalium und Chlornatrium berechnen. Zur Bestimmung des 
Chlors wird die wäsarige Auflösung mit Silberaitrat gefSllt 
und das erhaltene Chlorsilber gewogen. (Siehe Chlorbaiyum 
p. 5.) 

Bezeichnet S die Summe von Chlorkalium und Chlor- 
natrinm , 
C die gefundene Chlormenge, 
X die unbekannte Menge von Chlorkalium, 
y die unbekannte Menge von Chlomatrium, 
so ist X H- y = S (1). 
Das Molekulargewicht des Chlorkaliums beträgt 74,57; 

dasselbe enthält also in 1 Gewichfstheil ^^41 = 0,47552 Chlor, 

74p7 ' ' 

das Molekulargewicht des Chlomatriums ist 58,46; der Chlor- 
gehalt desselben ist S^= 0,60657. 

Demnach ist: 0,47552x -h 0,60657y = C(2). 

Aus den beiden Gleichungen ergibt sich: 
_ 0,60657 S—C 
^ ~ 0,13105 
y = S - X. ■ 

Anstatt das Chlor gewichtsanalytisch, als Chlorsilber 
zu bestimmen , kann dasselbe viel rascher und ebenso genau 
auch m aas s analytisch bestimmt werden. 

Diese Art der Bestimmung beruht auf dem Verhalten 
einer Silbernitratlösung von bekannter Stärke gegen die Lö- 
sung eines Chloralkalimetalls, bei gleichzeitiger Anwesenheit 
von Chromsäure. FUgt man nämlich zu der Lösung eines 
Chloralkalimetalls, welche mau mit Ealinmchromat versetzt 
hat, Silbemitratlösnng, so wird zuerst alles Chlor als Chlor- 
silber gefällt, wonach' erst das Silber auf die Chromsäure 



1) Dieae iodirect« Beatimmiing von Kali neben Natron ist jedoch 
nur dann genau, wenn der Gehalt ao Chlorkalium neben Chloraatrium 
nicht zu gering ist. 
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Silberchromat, einwirkt, 
pers, welcher durch eine 
inet ist, dient als Erken- 

immnn^ nach dieser Mc- 
'on der Silbemitratlüsung 
einigen Tropfen Kalium- 

inetall8,nnter beständigem 
J88en,bis der weisse Nie- 
auftretende Silberchromat 
■t Gehalt an Chlor ergibt 
CC. Silbemitratlösnng. 

von Silbernitrat. Man 
. h. man löst 10,8 Grm. 
jilbemitrat und verdönnt 
CC. dieser Lßsung ge- 
,en dieselben 3,546 Chlor, 

5,846 Chlomatrium etc. 
ilehalt (Titer) der Lösung 

sieh 

rnatrinm, welche man 
ch reinem und trockenem 

ratlJJsnsg lässt man nun 
IS der Bürette aosfliessen, 
lehromat, und fUgt, unter 
r Silbemitratlösung hinzu, 
lie Silbemitratlösung '/lo 
'hiomatriumlösung genau 



löslich ist, Bo mnss sowohl 
i Silbernitiatlöaang vollkom- 
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tsch TOQ Chlorkalinin, Chlornatrinm und Hagne- 
sinnisalfat. 

Um die Trennung der Magnesia von den Alkalien Dach 
blgenden Methode zu bewirken, miiBS vorerst die Schwe- 
ife entfernt werden. Man fällt die mit Chlorwasser- 
äure angeeänerte, kochende Auflösung der Substanz 
Ühlorbaryum, filtrirt das Baryumsnlfat ab und dampft 
'iltrat, znr Ueberfllhmng der Alkalien und der Magnesia 
alal£, mit einem Ueberschuss (etwa der vierfachen Menge) 
*eiDer Oxalsäure oder Ammoniumoxalat (am Besten in 
Flatinschale) zur Trockne. Durch schwaches Glühen 
Uckstandes werden die Oxalate der Alkalien inCarbonate, 
lagnesiumoxalat in Magnesia Übergeführt. Die Alkalien 
en durch Ausziehen des Klickstandes mit kleinen Mengen 
3n Wassers von der Magnesia (und dem Baryumcarbonat) 
ant und durch Eindampfen mit verdünnter Chlorwasser- 
äure in Chloralkalien übergeführt, welche nach p. 29 
umt werden können. 

!)ie gewogenen Chloralkalien sind auf einen Gehalt an 
esia zu prüfen und muss eventuel die Menge der letz- 
bestimmt und in Abzug gebracht werden. (S. p. 3.) 
PsO,:2MgClj = 222:118,92). 

^ur Trennung der Magnesia von dem Baryumcarbonat 
»an den Rückstand in verdünnter Chlorwassevstoffsäure, 
den Baryt mit verdünnter Schwefelsäure und bestimmt 
iltrate die Magnesia wie gewöhnlich. 
2ine andere Trennungsmethode der Magnesia von den 
ien beruht auf der Fällbarkeit der Magnesia als Mag- 
mammoniumcarbonat '). Man fügt zu der ganz con- 
irten Auflösung der Substanz eine concentrirte ammo- 
,lische Lösung von Ammoniumearbonat*) im Ueherschuss 

Es ist bierbei gleichgültig, ob Hagneaia and Alkalien als 
de, Sulfate oder Nitrate vorbanden sind. 
Nach ScbaffgotBch wird eine solche Anfiösung dnrcb LQsen 
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den Sulfaten enthaltene Schwefelsäure (naeh p. 2) hcstim- 
men nnd hieraus die Menge von Kalium- [y) und Natrium- 
sulfat (x) berechnen. 

Bezeichnet S das Gewicht von Natrium- und Kalium- 
Sulfat und 8 die gefundene Menge Schwefelsäure, so ist 
_ 8—0,459 198 
0,10419^' 
y = S^x. 

Leglnmg von Knpfer ond Silber. 

Silbermflnzen. 

Man löst die SilbermUnze (etwa 0,5 GrmO in einer klei- 
nen, mit einem Uhrglas bedeckten Porzellanschale in verdünnter 
Salpetersäure, was durch schwaches Erwärmen im Wasser- 
bade unterstutzt werden kann, und verdampft schliesslich 
die Lösung zur Trockne. Der Rückstand wird in heissem 
Wasser gelöat, die Lösung in ein Becherglas gespült und 
das Silber durch verdünnte Chlorwaaserstoffsäure geßtllt. 
Durch beständiges ümrUhreu und Erwärmen der Flüssig- 
keit ballt sich das Chlorsilber zusammen nnd kann dann 
naeh kurzer Zeit filtrirt werden. Die weitere Behandlung 
des Niederschlages ist bereits bei Chlorbaryum (p. 5) ange- 
führt worden. AgCLAg = 143,46:108. 

Aus der von Chlorsilber abfiltrirten Flüssigkeit wird 
das Kupfer durch Einleiten von Schwefelwaeserstoffgas als 
Schwefelkupfer geföllt. Man setzt das Einleiten so lange 
fort, bis die Flüssigkeit stark nach Schwefelwasserstoff 
riecht, filtrirt dann den Niederschlag möglichst rasch bei 
LuftabschluBS ab {indem man Becherglas und Trichter mit 
einer Glasplatte bedeckt), wäscht mit schwefelwasserstoff- 
haltigem Wasser aus, trocknet und glüht, auf Zusatz von 
etwas Schwefel, stark im Wasserstoffstrom. (Siehe p. 7.) 
Der Rückstand ist KupfersulfUr (Cu,S). Da das Schwefel- 
kupfer sich ausserordentlich leicht oxydirt, so darf man 



Sulfate wiederholt mit ChlDrammonium bis z 

glübt. 



u coDStanteu Gewicht 
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in einigen Tropfen Salpetersäure und verdampft auf Znsatz 
von etwas verdünnter öehweielsänre. PbSO, : Pb = 303 :207. 

In der von Bleisnlfat abfiltiirten Flüssigkeit wird der 
Alkohol dnrch Erwärmen im Wasserbade vollständig ver- 
drängt nnd das -Kupfer von Zink, dnrch Einleiten von 
Schwefelwasserstoffgas, getrennt. Da sich hierbei leicht 
mit dem Schwefelkupfer auch- Schwefelzink niederschlägt, 
muss die Flüssigkeit stark mit Chlorwasserstoffsäure ange- 
sänert ^) nnd gleich nach der Fällung des Kupfers filtrirt 
werden. In Betreff der Filtration des Schwefelkupfers ist 
das oben (bei der Bestimmung des Kupfers in der Silber- 
münze) Gesagte zu berücksichtigen. Das erhaltene Schwe- 
felkupfer ist indess noch immer nicht ganz frei von Schwefel- 
zink, und wenn die Trennung eine genaue sein soll, muss 
die Fällung nochmals wiederholt werden. In diesem Falle 
wird der Niederschlag in eine Porzellanschale gebracht, 
das Filter getrocknet, die Asche desselben dem Nieder- 
schlage hinzugefügt und in Königswasser gelöst. Man ver- 
dampft die Auflösung im Waeserbade zur Trockne, löst den 
Rückstand in Wasser und fallt, nach vorherigem Znsatz 
von Chlürwassevstoffsäure. wieder mit Schwefelwasserstoff- 
gas. Das erhaltene Schwefelkupfer wird, nach dem Glühen 
im -Wasserstoffstrom , als KupfersuiflJr (CujS) bestimmt. 

In den vereinigten Filtraten des Schwefclkupfers kann 
das Zink ebenfalls als Schwefelzink bestimmt werden. Zn 
diesem Zwecke wird die Flüssigkeit bis zum beginnenden 
Sieden erhitzt, mit Ammoniak in einigem Ueberschnss und 
dann mit Schwefelammonium versetzt'). Der Niederschlag 
wild mit Wasser, welchem man etwas Schwefelammonium 
nnd Ammoniumnitrat zufügt, ausgewaschen, dann getrocknet 



1] Nach den VerBUchen von Grundmann sind auf 0,3 Grm. 
Kupferoxyd 10 CG. ChlorwasserstoffBäure vom apee. Gewicht 1,1 er- 
forderlich. 

2) Bas aus heieser Loanng ausgefällte Schwefelzink ist viel dich- 
ter und leichter filtrirbar. 
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Ii^ining TOD Antimon und Blei. 

Bnehdruckerlettern. 
Die im DiamantmUrser mögliehet fein zerkleinerte Le- 
girung (circa 0,5 Grm.) wird in einer bedeckten Porzellaa- 
scbale in einem Gemisch von gleichen Theilen Salpeteraäure 
nnd concentrirter Weinsäure unter Erwärmen im Wasser- 
bade gelöst. Die Lösnng versetzt man mit Ammoniak bis 
zur alkalischen Beaction und ftlgt einen Ueberschuss von 
gelbem Schwefelammonium hinzu. Das Antimon gebt hier- 
bei als Antimonammoniumsulüd Sb(SNH4), in Auflösung '), 
während Schwefelblei ungelöst zurückbleibt. Man digerirt 
längere Zeit im Wasserbade, filtrirt ab, ohne den Nieder- 
schlag aufs Filter zu bringen, erwärmt denselben wieder- 
holt mit kleinen Mengen von Schwefelammoninm und be- 
stimmt schliesslich das Schwefelblei durch schwaches 
Glühen im Wasserstoffstrom, (p. 7.) ,In der von Schwefel- 
blei abflitrirten Flüssigkeit wird das Schwefelantimon durch 
verdünnte ChlorwasserstofTsäure abgeschieden. Man versetzt 
die in einem bedeckten Becherglase befindliche Lösung vor- 
sichtig mit Salzsäure, so lange noch Ansscheidting von 
Schwefelantimon erfolgt und erwärmt im Wasserbade, bis 
die Flüssigkeit nicht mehr nach Schwefelwasserstoff riecht'). 
Der Niederschlag, ein Gemenge von Schwefelantimon und 
Schwefel, wird anfeinem bei 100 ""C. getrockneten und ge- 
wogenen Filter filtrirt, mit Schwefelwasserstoff baltigem Wasser 
ausgewaschen und bei 100" C. bis zum constanten Gewicht 
getrocknet. Um in demselben das Schwefelantimon zu be- 
stimmen, wägt man einen Theil des getrockneten Nieder- 
schlages in einem Porzellanschiffchen ab, schiebt dieses in 
eine Glasröhre, leitet einen Strom von trockener Kohlen- 
säure Über , and erhitzt den Inhalt des Schiffchens so lange, 
bis kein Schwefel mehr entweicht nnd das Schwefelantimon 
schwarz geworden ist. SbjSa : 2Sb = 340 : 244. 



1) Siehe meine qualitative Analyse p. 30. 

2) Man kann dies durch Einleiten von Eoblensäure in die heisse 

Flüssigkeit beschleunigen. 
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Wasser und filtrirt das; ZiDnoxyd ab. Der Niederschlag 
wird mit Wasser ausgewaschen, getrocknet nnd im For- 
zellantiegel über der Gebläsekmpe stark geglSht. Die Ein- 
äscherung des Filters geschieht am Besten auf dem umge- 
legten Deckel des Tiegels, und die Asche wird zur Oxy- 
dation des redncirten Zinns mit einigen Tropfen Salpeter- 
säure vorsichtig erwärmt. SnO, : Sn ■== 150 : 118- 

Die Yom Zinnoxyd-Niederschlage abfiltrirte Flüssigkeit 
wird auf Zusatz von verdünnter Schwefelsäure im Wasser- 
bade verdampft, bis alle Salpetersäure ausgetrieben ist, der 
Ruckstand nach dem Erkalten mit Alkohol Übergössen und 
Aas Bleisnlfat filtrirt. Das Answaschen des Niederschlages 
geschieht ebenfalls mit Alkohol, und derselbe wird, wie 
p, 35 angegeben, geglüht und gewogen. 

Das durch' Oxydation mit Salpetersäure .erhaltene Zinn- 
oxyd hält stets wägbare Mengen von'Bleioxyd zurück. Um 
dieses zu bestimmen, mengt man den gewogenen Kieder- 
schlag mit der 4— 5 fachen Menge von gleichen Theilen 
Natriumcarbonat und Schwefelpnlver und schmilzt (über 
der einfachen Gaslampe) im Porzellantiegel,. Laugt man 
die Schmelze mit Wasser aus, so geht das Zinn als Na- 
triumzinnsulöd ( Natrinmsulfostannat NajSnSg) in Lösung, 
während das dem Zinnoxyd beigemengt gewesene Bleioxyd 
als Schwefelblei ungelöst zurückbleibt. Dieses wird abfil- 
trirt, mit schwefelwasserstoflThaltigcm Wasser' ausgewaschen 
und als solches bestimmt (p. 38). Aus der Menge Schwefel- 
blei berechnet man das Bleioxyd und bringt dies von dem 
erhaltenen Zinnoxyd in Abzug. PbS:PbO = 239:223. 

Die Trennung des Zinns von Blei kann auch, wie die 
des Antimons von Blei, durch Schwefelammonium bewirkt 
werden. Man Ubergiesst den durch Eindampfen der Sal- 
petersäuren AufiSsung erhaltenen BUckstand mit Ammoniak 
und Schwefelammoniura und verfährt wie oben angegeben. 
Das rückständige Schwefelblei wird nach dem Trocknen 
mit dem 4 — 5 fachen Gewicht des aus gleichen Theilen Na- 
triumcarbonat und Schwefel bestehenden Gemisches ge- 
schmolzen und die wässerige Auflösung der Schmelze, nach 
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Ans der vod Wiernntbnitrat abfiltrirten flßseigkeit wird 
das Blei durch SchwefelwasserstofT oder SebwefelajninoniaDi 
als Schwefelblei abgescbieden und als solches (nach p. 38) 
bestimmt 

Eine andere Methode, die beiden Metalle von einander 
zn trennen, beniht aof der Unlöslichkeit des Bleisnifats. 
Man versetzt die durch Abdampfen von Salpetersäure mög- 
lichst befreite Anflfisnng mit soviel ChlorwasserstofTsSnre, 
ds88 alles Wismnth gelöst wird •). Um die richtige Menge 
der hinzuzufügenden Sänre zn erfahren, giesst man eine 
kleine Menge der schon mit ChlorwasserstoffBänre versetz- 
ten Lösung auf ein Uhrglaa ab und fllgt einige Tropfen 
Wasser hinzn. Wird hierdurch die Lösung gleich milchig 
getrübt, so mnss noch etwas ChlorwasserstofTsäare hinzQ- 
gefttgt werden. Die auf dem Uhrglasc befindliche Iß- 
snng wird in die Schale zniUckgegossen und das Uhrglas 
mit Alkohol aosgesptllt Man versetzt dann, znr Fällung 
des Bleis, die Flüssigkeit mit verdünnter Schwefelsäure, 
lässt diese, wenn sich Chlorblei ausgeschieden hat, einige 
Zeit einwirken und ftigt ^ann etwas Alkohol (vom spec. 
Gewicht 0,8) hinzn. Das abfiltrirte Bleisulfat wird zuerst 
mit Alkohol, welchem man etwas Chlorwasserstoffsänre hin- 
zugefügt hat, und schliesslich mit reinem Alkohol auege- 
waschen. Der Miederschlag wird, wie p. 35 angegeben, 
geglüht und gewogen. 

Aus der von Bleisnlfat abfiltrirten Flüssigkeit scheidet 
man das Wismnth, durch Hinzufügen von vielem Wasser, 
als Wismntboxychlorid (BiClO, basisches Chlorwi^uth) ab. 
Nachdem man sich ttberzengt hat, dass anf weiteren Znsatz 
von Wasser kein Niederschlag mehr entsteht, filtrirt man 
denselben ab und fUbrt ihn durch Schmelzen mit Cyau- 
kalium in metallisches Wismuth über*}. Zu diesem Zwecke 



1) Ist die Menge von anfgelSstem Bld E>eden(end, so wird hier- 
bei krjBtallinisches Chlorblei abgescbieden. . 

2) In diesem F^e kann das Wismathoiychlorid nicht direct ge- 
wogen werden, weil bei Gegenwart von Schwefel- (oder Phosphor-) 
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In der von Sohwefelblei abfiltrirten Flüssigkeit filllt 
man das Zink als Schwefelzink oder Zinkcarbonat. 

Ijegimng TOn Wismoth und Kupfer. 

Die Leerung wird in Salpetersänre gelfist nnd die Lö- 
Bong im Wasserbade abgedampft. Zn dem Rückstände fligt 
man einige Tropfen GblorwasserBtoffsänre nnd verdünnt mit 
vielem Wasser. Hat sieb das Wismutboxychlorid abgesetzt 
nnd bleibt die Flüssigkeit auf erneuten Zusatz von Wasser 
klar, so filtrirt man dasselbe auf einem bei 100" C, getrock- 
neten und gewogenen Filter ab, wäscbt mit Wasser, dem 
man einige Tropfen Cblorwasserstoffsäure zugefügt hat, ans 
und trocknet den Niederscblag bei iOO" C. bis zum con- 
stanten Gewicbt BiClO : Bi = 261,46 : 210. 

Aus der von Wismutboxychlorid abfiltririen Flüssigkeit 
kann das Kupfer als Oxyd (nach p. 2) oder Schwefel- 
kupfer (nach p. 34) oder auch als metallisches Kupfer aus- 
geschieden werden. 

Zur Ausführung der letzteren Bestimmungsmethode con- 
centrirt man das Fütrat durch Abdampfen in einer gewoge- 
nen Platinschale ') und legt ein SlUckchen Zink oder Cad- 
mium ') in die FlüSBigkeit. Wenn nötbig, setzt man tropfen- 
weise soviel Chlorwafiserstoffsäure hinzu, dass eine schwache 
Wasserstoffentwickelung eintritt und bedeckt die Schale mit 
einem Uhrglas. Ist die Reduction beendet, was man durch 
Hinzufügen von Ammoniak zu einer Probe der klaren Flüs- 
sigkeit erkennt, und alles Zink in Auflösung, so giesst man 
die Flüssigkeit ab (wenn nötbig durch ein kleines Filter) 



1) Man kann sich auch einer Porzellanachale bedienen, jedoch 
erfolgt iti dieser die Bednction viel langsamer. 

2) Cadmimn ist dem Zink voiznziehen, weil letzteres gewöhnlich, 
beim AnflöseD in Säuren, einen Rückstand hint«rläflst. DadssCad- 
minm von verdünnten Säuren weniger angegriffen wird, wie Zink, 
so kauD mau ein und dasselbe Stück za mehreren Rednctionen be- 
nntien. (Classen, Joura. f. pract. Chem. 96, 257.) 
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verdttnnte Sebwefelsäare. Zn diesem Zwecke wird der 
durch Abdampfen der Balpetereauren Lösung erhaltene 
Rückstand mit Btarker ChlorwasserBtoffsänre befencfatet, nach 
einigem Stehen (etwa nach einer halbeo Stande) mit Wasser 
tibergoseen'nnd erwärmt, bis alles Zinnoxyd anfgelGst ist. 
Ans dieser Zinncbloridlfisnng i^lt man das Zinn dnrch ver- 
dünnte Schwefelsänie. Hat eicb da« Zinnosrd vollständig 
abgesetzt, so filtrirt man dasselbe ab nnd wäscht mit 
Wasser ans, bis das Filtrat mit SUbemitrat keine Reaction 
anf Chlor mehr gibt 

Enthält die zu fällende Flfissigkeit mehr Chlorwasser- 
Btoffsäore, als zur Lösnng des Zinnoxyds erforderlich war, so 
mnss, znr vollständigen Abscbeidnng des Zitmoxyds, die 
Flüssigkeit stark mit Wasser verdünnt werden. Die Fil- 
tration kann dann erst nach 13 bis 34 Stnnden geschehen. 
Der getrocknete Niederschlag wird vriederholt, anf Zasatz 
eines Stückchens Ammoninmcarbonat, stark geglüht. 

Ans der von Zinnoxyd abfiltrirten Flüssigkeit kann 
das Eapfer nach einer der ftuher angegebenen Methoden 
bestimmt werden. 

Leginmg von Nickel und Kupfer. 

NickelmUnzen. 

Der durch Abdampfen der salpetersanren Lösnng er- 
haltene Rückstand wird in Wasser gelöst, mit Ghlorwasser- 
stoffsäore stark angesäuert and das Kupfer durch Einleiten von 
Scbwefelwasserstoffgas als Scbwefelknpfer gefallt Dieses 
wird, nnter Beacbtnng der p. 34 angegebenen Vorsichts- 
maassregeln, filtrirt, geglüht nnd gewogen. 

In dem durch Erhitzen von SchwefelwaBserstoff voll- 
ständig befreiten Filtrat ßtllt man das Nickel durch Sali- 
oder Natronlauge. (Siehe p. 10.) 

Die NickelmUnzen enthalten ausser diesen Metallen zu- 
weilen noch bestimmbare Mengen von Eisen und Kobalt, 
in welchem FaJle dieselben als' Oxjdhydrate mit dem Ni= 
ckeloxydhydrat ausgeschieden worden sind. In diesem Falle 
löst man das erhaltene metallische Nickel in Salpetersäure, 
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Nach 12 Stunden wird das Sehwefelzink abfiltrirt, ausge- 
waschen und gewogen (p. 6). 

Hält man dieses Verfahren genau ein, so ist das er- 
haltene Schwefelzink vollständig frei von Sehwefelnickel ; 
event. moss der Niederschlag wieder gelöst und die Fällung 
wiederholt werden. 

In der von Schwefelzink abfiltrirten Flüssigkeit : wird 
das Nickel, nach dem Verjagen des Schwefelwasserstoffs, 
wie p. 10 angegeben, gefüllt und bestimmt. 

Bei Gegenwart von Kobalt oder Eisen ist das Nickel 
noch von diesen Metallen zu trennen, (Siehe p. 46). 

Eine andere Methode, Zink und Nickel von einander 
zn trennen , beruht auf dem Verhalten der beiden in Oyan- 
kalinm gelösten Cyanüre gegen Schwefelkalium. Versetzt 
man nämlich die oben erhaltene (von Schwefelwasserstoff 
befreite) durch Abdampfen concentrirte Auflösung der beiden 
Metalle- mit Kalihydrat im Uebersehuss und fügt soviel Cyan-: 
kalium hinzu , dass sich der entstandene Niederschlag 
wieder auflöst, so wird auf Znsatz von Schwefelkalium nur 
Schwefelzink gefällt. 

Die von Schwefelzink abfiltrirte Flüssigkeit kocht man 
zur Zersetzung des Kaliumnickelcyanflrs auf Zusatz von 
Königswasser, bis die Flüssigkeit nicht mehr nach Blan- 
sänre riecht. Das Nickel wird dann wie gewöhnlich mh 
Natronlauge gefällt. 

Da das durch Fällen mit Schwefelkalinm erhaltene 
Sehwefelzink leicht Schwefelkalium zurückhält, so kann es 
nicht direet gewogen werden. Man löst es daher vrieder 
in GhlorwasserstoSsäure auf und föllt die von Schwefel- 
wasserstoff freie Flüssigkeit mit Natrinmcarbonat (p. 6). 

Legirnng von Ziim, Knpfer^ Blei nnd Zink. 

Ist die Legimng puiverisirbar, so mengt man eine ab- 
gewogene Menge derselben (etwa 1 Grm.) in einem Por- 
zellantiegel mit der 6 — 7 fachen Menge von gleichen Theileo 
Natrinmcarbonat und . Schwefel nnd schmilzt längere Zeit 
im Porzellantiegel. Die wässerige Auflösung der Schmelze 
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In der von Salpetersäure möglichst befreiten AuflOsong 
wird vorerst das Blei als Bleisulfat und daun das Wismnth 
als Wismuthoxychlorid gel^lt. Man verl^hrt hierbei genau 
wie p. 42 angegeben. 

Das von letzterem Niederschlage erhaltene Filtrat wird 
durch Eindampfen conccntrirt und das Gadminm durch Ein- 
leiten von Schwefelwasserstoff als Schwefelcadmium geföllt. 
Der Niederschlag wird auf einem hei 100" C. getrockneten 
und gewogenen Filter gesammelt, zuerst mit schwefelwasser- 
stoffbaltigem Wasser, welchem man etwas Chlorwasserstoff- 
sänre zusetzt, dann mit reinem Wasser ausgewaschen. Aus 
der bei 100 "C. bis zum constanten Gewicht getrockneten 
Menge Schwefelcadmium wird das metallische Cadmium be- 
rechnet C4S:Cd = 144:112. ' 

Statt das Cadmium als Schwefelcadminm zd föUen, kann 
man dasselbe auch als Cadminmcarbonat abscheiden und 
dieses durch OlUhen in Cadmiumoxyd überfuhren. Man ver- 
fahrt hierbei genau, wie hei der Bestimmung des Zinks als 
Zmkoxyd angegeben wurde (p. 6). Beim Glühen des 
Niederschlags ist hier besonders darauf zu achten^ dass 
derselbe vorher ganz vollständig vom Filter entfernt wurde. 
Um mdess beim Einäschern des Filters eine ßeduction und 
Verflüchtigung von noch anhängendem Cadminmcarbonat 
zn vermeiden, befeuchtet man dasselbe mit einer L{isnng von 
Ammoniumnitrat, trocknet und Schert es dann auf dem 
Tiegeldeckel ein. CdO:Cd = 128 :112. 

Legtrong von Zinn, Blei, Wismoth and 
Quecksilber. 

Die Analyse wird wie die des Wood'schen Metalls ans- 
geföhrt. Ans der von Wismnthoxychlorid abfiltrirten Flüs- 
sigkeit fällt man das Quecksilber durch Einleiten von 
Schwefelwasserstoff als Schwefelqnecksilher. Dasselbe wird 
möglichst rasch auf einem bei 100 "C. getrockneten, ge- 
wogenen Filter filtrirt, mit Wasser ausgewaschen und nach 
dem Trocknen bei derselben Temperatur als solches ge- 
wogen HgS:Hg = 232:200. 
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les WiBmnths von Quecksilber nach 
: Metliode ist es notliwendtg, dass 
der Flüssigkeit vorhanden ist. Um 
iS QueckBilberüxydulnitrat in Oxyd- 
!tzt man das Digeriren der Legirnng 
Ipetersäure eini^ Zeit hindurch 

Dn Antimon und Zinn. 

jgewogene Menge der zerkleinerten 
kten Porzellanschale durch vorsich- 

starker Salpetersäure (1,4 spee. 
nachdem die erste Einwirkung vor- 
der RUckstand rein weiss erscheint, 
iringt man den Eöckstand in einen 
taten Reste der in der Schale noch 
Natronlauge in den Tiegel, dampft 

den Ruckstand mit der achtfachen 
onhydrat und schmilzt längere Zeit 
islampe) in der ßothgltthhitze. Die 
i, um das gebildete Natrinmstannat 

Lösang zu bringen, mit vielem 
Seen, umgerührt und nach dem Er- 
len Alkohol vom spee. Gewicht 0,833 
as hierbei ungelöst znrUckbleibende 
imonsaure Natron) abgesetzt, so 
;ht den Rückstand zuerst mit einem 
Volumen Wasser und Alkohol von 
m mit 3 Volumen Alkohol und 1 
ndig ans. 

iltrat versetzt man mit Chlorwasser- 
en Reaction ■ ) und fällt das Zinn 

li ein weisser Niederschlag von Natrinm- 

iht nothwBDdig so viel Cblorwasserstoff- 

ieser gelöst wird, sooderD mao fiihrt ihn 

einfach durch EinleiteD von Schwefelwasserstoff in Zinnsulfid über 

i* 
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durch Einleiten von SchwefelwasserstofFgas als Zinnstilfid, 
welches wie p. 41 Daher angegeben, ausgewaBchen und 
darcb Glflben in Zinnoxyd Übergeführt wird. 

Znr Bestimmung des Antimons löst man das Natrium- 
antimoniat aaf dem Filter mit einem Gemisch ans gleichen 
Theilen Chlorwasserstoff- nnd Weinsäure und föilt in der 
mit Wasser verdünnten Auflösung das Antimon als Schwe- 
felantimon. (Siebe p. 38.) 



Leglnmg Ton Arsen, Antimon und Zinn. 

Die zerkleinerte Legimng wird zuerst genau wie vor- 
faiD angegeben behandelt. Die alkoholische, von Natrinm- 
antimoDiat') abfiltrirte Flüssigkeit enthält jetzt neben Na- 
trinmstannat das Arsen als Natrinmarsenat (arscnsanres 
Natron). Man versetzt wieder mit CblorwasserBtoffeäure und 
leitet Schwefelwasserstoffgas ein. Da die Arsensänre nnr 
langsam als ArsensulfDr gefüllt wird,') so mnss man das 
Einleiten von Schwefelwasserstoff in die auf etwa 70" C. 
erwärmte Flttssigkeit längere Zeit fortsetzen. Ist die Fäl 
lung vollständig, so lässt man die Flüssigkeit einige Stuii' 
den an einem warmen Orte stehen und verjaget den Ueber- 
schuss von Schwefelwasserstoff durch Einleiten von Kohlen- 
säure. Die Schwefelmetalle werden auf einem gewoge- 
nen Filter abfiltrirt und bei 100 "C. bis znm eonstanten 
Gewicht getrocknet.') 

Um in diesem Gemenge von Schwefelarsen, Schwefel- 
zinn und Schwefel das Arsen und Zinn zu bestimmen , bringt 
man eine gewogene Menge des Niederschlages in eine 



1) Das antimoDaanre Natron wird, zdt BeHtimmung des AnU- 
lonB, wie oben ausgeben, behandelt 

2) Siehe meine qualitative Analyse p. 28. 

3) In Betreff der Filtration des Zinnsnifids ist das p. 41 Gesagte 
1 berttckslchtigen. 
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EngeIrGhre '), verbindet den einen Schenkel mit einem 
Schwefelwasserstoffapparat (Fig.4), während man den an- 
deren abwarte gebogenen Schenkel in Ammoniak taucht. 
Um keinen Verlust an Schwefelarsen zu erleiden, wird die 
Vorlage mit einem zweiten, mit Ammoniak theilweiee ge- 
füllten Absorptionsapparat verbanden. 



Ist der ganze Apparat mit Schwefelwasserstoffgas an- 
gefüllt, so erhitzt man den Inhalt der Kngel zuerst gelinde 
und nach und nach stärker, so lange sich noch ein Anfing 
von Schwefelarsen bildet. 

Nach dem Erkalten des Apparates schneidet man den 
abwärts gebogenen Schenkel der Rfihre direet hinter der 
Kugel ab nnd ISst das darin angesetzte Sublimat durch 



1) Kaon mitn die abgewogene Substanz nicht ohne Verluat in 
die Engel füllen, so trocknet man letel«re vorher bei 100' C, be- 
stimmt ihr Gewicht, bringt dann eine beliebige Menge der Schwefel- 
metalle in dieselbe, trocknet bei derselben Temperatur und wagt die 
Engeliöhre zurück. 
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Erwärmen mit verdflnnter Kalilauge. Hierauf werden Kali- 
lange und Inhalt der Vorlage in einer Porzellanschale im 
Wasserbade verdampft und der BUckstand vorsichtig mit 
rauchender Salpetersäure oxydirt. 

Man kann auch den Inhalt der Vorlagen direct mit 
GhlorwasserstofFsänre BhersSttigen und das suspendirte Schwe- 
felarsen auf Zusatz von gepulvertem Ealiumchlorat erwärmen, 
bis alles Arsen (als Ärsensäure) in Anflösnng ist. 

In beiden Fällen filtrirt man den noch unoxydirt zu- 
rückgebliebenen Schwefel ab und fällt im Filtrate, nach 
vorherigem Zusatz von' Ammoniak im XJeherschnsSj das 
Argen als Ammonium - Magnesinmarsenat. Fällung und Attö- 
waschen des Niederschlages werden genau wie bei der Phos- 
phorsäure ausgeführt. (Siehe Natriumphosphat, directe Be- 
stimmung der Phosphorsäure p. 12.) Der Niederschlag kann 
nnn entweder bei 105 — IIO'C. auf einem gewogenen Filter 
getrocknet nnd gewogen oder dnrch allmähliches Erhitzen 
in Magnesinmarsenat Öbergeftlhrt \^erden. 

Im letzteren Falle bringt man den Niederschlag mög- 
lichst vollständig in einen Porzellantiegel, äschert das Fil- 
ter nach vorherigem Anfeuchten mit Ammoniumnitrat am 
Platindraht ein und erhitzt nun zuerst im Lnftbade bei 
130" C, indein man die Temperatur allmählich* bis etwa 
^X)" C. steigert. Hat man dieses einige Stunden, bis zur 
Verflüchtigung des Ammoniaks, fortgesetzt, so vrird der 
Inhalt des Tiegels nach nnd nach stärker bis zum hellen 
RotfaglUhen erhitzt. 

Der bei ■ 100 " C. getrocknete Niederschlag besitzt die 
Zusammensetzung: MgNH4Ae04 -\~ HjQ, der geglttbte Nie- 
derschlag ist: MgiAs^O,. 

Zur Ueberführung des in der Kugel nach der Zer- 
setzung zurückgebliebenen Ztnnsnlfids in Zinnoxyd') schüttet 
man dasselbe in einen Porzellantiegel , befeuchtet mit Sal- 



I) Das ZiunBulfid enthält variirende Monges von Sohwerel, wes- 
halb es nioht als solches beBtimmt weiden kann. 



.hyCOOl^lc 



55 

zaerst einige Zeit schwach and nach 
i hellen Rothglttheh (p. 41). 
;elr<5hre von sehr schwer schmelzbarem 
kann die Ueberitlhrung des ZinngulOds 
rch Ueberleiten von atmosphärischer 
le Zinnsalfid geschehen, 
ode, die drei Metalle von einander zn 
n, dasa schwefelige Säure ans einer 
Felmetalle in Scliwefclkalium Antimon 
fällt, nährend alles Arsen (als Ka- 
ang bleibt. Man oxydirt die Legirung 
alpetersänre , dampft zur Trockne ab 
skstand mit Schwefelkalinm bis zur 
Diese Flüssigkeit versetzt man mit 
chnss von schwefeliger Säure, digerirt 
irbade und kocht schliesslich zur Ver- 
en Sänre, wobei die Flüssigkeit auf- 
iDglichen Volumens verdamptt werden 

ind Schwefelzinn werden abfiltrirt und, 
igeben, getrennt. 
des Arsens im Filtratc säuert man 
■stoffsäure an und föllt durch Schwefel- 
Schwefelarsen wird filtrirt, in Chlor- 
Ansatz von Ealiumchlorat gelöst und, 
, als Ammonium - Magnesiumarsenat 

Zinnsteln. 

innoxyd mit geringen Mengen von 

Analyse ergibt sieh leicht aus dem 
das Mineral von Säuren nicht ange- 
nilzt man eine gewogene Menge der 
!ten Substanz im Porzellantiegel mit 
von gleichen Theilen Natrinmcarbonat 
gt die erkaltet« Schmelze mit Wasser 
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auB. Das Zinn befindet Bich als Natrininzinnsalfid in Lö- 
stmg, welcheB, wie früher angegeben, gel^lt nnd bestimmt 
wird. 

Gewöhnlich bleibt nach dem ÄuBlangen mit WasBer 
ein geringer schwarzer Kttckstand von Schwefeleisen znrtlGk. 
Dieses wird abtiltrirt, mit schwefelwasserstoffbaltigem Was- 
ser ausgewaschen und in GhlorwaBsergtoffsäure anf Znsatz 
von etwas Salpetersäure gelöst. Ans dieser Lösmig wird 
das Eisenoxyd als Hydrat anf Zusatz von Ämmqniak ans- 
geschieden. (Siehe p. 11.) 

Spathbisenstein. 

Bestandtbeile : Eisenoxydnicarbonat neben Man- 
ganoxydul-, Calcium- und Magnesiomcarbonat. 

Bestimmung von Eisen, Mangan, CalciamnndMag- 
nesinm. Eine abgewogene Menge der bei lOO" C. ge- 
trockneten Substanz ') (1,5—2 Grm.) wird in einer bedeck- 
ten Porzellanschale auf Zusatz von Chlorwaeserstoffsäure 
gelöst. Bleibt hierbei Gangart ungelöst zurück, so filtrirt 
man die mit Wasser verdünnte Lösung ab und bestimmt 
das Gewicht der Gangart durch Glühen im Platintiegel. 

Zur ' Trennung des Eisens von Mangan und den al- 
kalischen Erden nach einer der folgenden Methoden ist 
es nöthig, dass das Eisen als Oxyd, das Mangan als 
Oxydul vorhanden ist Zur Ueberfllhrnng des in Lösung 
befindlichen EisenchlorUrs in Chlorid versetzt man die 

1) Bei der Analyse von Erzen. Hilttcnproducten etc. iet es 
nothwendig, vorher eine gute Durchachnittspiobe lierzuatellen. Die 
Erze etc. werden in einem eisernen Mörser zn erbsengrosaen Stöcken 
zeietosBen und die Probe gleichförmig anagebreitet. Man durch- 
kreuzt nun die Masse mit einem Spatel oder Löffel, wodurch eine 
kleinere Probe erhalten wird, welche in dem EiaenmörBer zu feinem 
Pulver zerrieben wird. Mit dieser Probe verTährt man wie vorhin 
und pulvert die zur Analyse zn verwendende Probe im AchatmCrser, 
bis man mit dem Pistill keine harten StUckchen mehr wahrnehmen 
kann. 
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«»den Menge concentrirter 
ig eine Flüsfligkeit von rein 
mit Salpetersäure kann die 
n gepolverteDi Kalinmchlorat 
dig erkalteten, stark ver- 
an zuerst einen Ueberscliiiss 
jirt dann den grössten Theil 
k, zuletzt mit einer verdünn- 
rbonat. Der durch letzteres 
ilag verschwindet beim Um- 
Bch und nach ood nach lang- 
tise soviel Ammoniumcarbonat 
t nach einigem Stehen etwas 
Vmmoniumcarbonat zugesetzt, 
rschlag entstanden, so fUgt 
igsäure hinzu und lässt. diese 
lass der Niedei^chlag durch 
sigsäure in Änflösung geht. 
ieden and setzt dieses bis 
der Kohlensäure fort. Der 
on basischem £lsenoxydsalz 
m leicht durch Decantation 
jchen werden. Zuletzt tflgt 
Tropfen Ammoniak hinzu, 
genaa neutralisirt, oder hat 
Ammoniumcarbonat entstan- 
sigsäure angewandt, so kann 
lOsong bleiben, was sich durch 
r dem Niederschlage atehen- 
)t. In diesem Falle tilgt man 
r schwach alkalischen Beac- 
rt den Niederschlag absitzen. 



tlingt nur dann ToUständig, wenn 
>xyd gelöst enthalten sind, 
iak ist zQ venseJdeD, da sich 
:7dhfdrat ansBohdden kann. 
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Das getrocknete Kisenoxyd, welehee so voUständig ans- 
gewaBcben Bein muss, dase das Filtrat durch Silbemitrat 
nicht mehr getrübt wird, wird geglüht und gewogen (p. 11). 

Eine andere, jedoch weniger genaue Methode, Eisen 
von Mangan zu trennen, beruht auf der Fällbarkeit eines 
gelösten Eisenoxydsalzes als basisches Eisenoxydacetat. Man 
neutralisirt die Eisenoxydlösung mit Natrinmearbonat , wobei 
man genau wie bei der Neutralisation mit Ammoniumcarbo- 
nat verfährt und fügt dann Natrium- oder Ammoniumacetat 
in einigem Ueberscbues hinzu. Wird die Lösung zum 
Kochen erhitzt, so fällt alles Eisenoxyd als Eisenoxydacetat 
ans, während Mangan (and die alkalischen Erden) nicht 
gefällt werden. Im Uebrigen verfährt man genau wie bei 
der vorigen Methode. 

In der von Eisenoxyd abfiltrirten Flflesigkeit wird, 
nachdem dieselbe auf Zusatz von GhlorwasserBtotlBäure '), 
durch Abdampfen concentrirt wurde, vorerst das Mangan 
als Scbwefelmangan gefällt. Man versetzt die in einem 
Beeherkolben (von etwa 200 CC. Inhalt) befindliche Flüs- 
sigkeit mit Ammoniak bis zur schwaeb alkalischen Reaction 
und fügt Scbwefelammonium in geringem Ueberschuss hin- 
zu*). Mau füllt nun den Kolben mit Wasser (am Beaten 
ausgekochtem) fast voll und lässt das Schwefelmangan 
12 Stunden absitzen. Dasselbe wird filtrirt, mit Chloram- 
monium und Scbwefelammonium haltendem Wasser aus- 
gewaschen und, wie p. 9 angegeben, geglüht und ge- 
wogen. 



1) Das Ansäuern mit CblorwaaserBtofisSure geschieht nur, am 
eine Ansscbeidung von Mfiaganoxydhydrat zn verhindern. 

2) Zur Fällung verwendet ' man gelbliches Schwefelammoniiun, 
. welches keinen freien Schwefel -gelöst enthält oder durch längere 

ianwirkung der Luft zersetzt nurde. Enthält die zn eilende Man- 
ganlösnng TerhältnieBmäsBig viel Ammoniak, so kann, bei Anwen- 
dung TOD Mehrfach- gchwefelammoninm, die Auafällung des Mangans 
gänzlich verhindert werden. (Classen, Zeitschrift für analytische 
Chemie 8. 370.) 
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Das Filtrat von SebwefelmaDgao wird mit Chlorwasser- 
Btoffsänre angeBänert, erwärmt, bis die Flüssigkeit klar 
erscheint, nnd der ausgeBchiedene Schwefel abfiltrirt. Nach 
dem Uebersättigen mit Ammoniak l^lt man den Kalk als 
Calcinmosalat (p. 1) nnd in dem Filtrate die Magnesia 
als Magnesiam-Ammoninrnpliosphat (p. 3). 

Sind in dem Spatheisenstein ziemlich bedeutende Men- 
gen von Kalk vorhanden, bo ist es nicht zweckmäsBig, 
zaerst das Mangan darch Schwefelammoninm zn ßUlen, io- 
dem die alkalische Flüssigkeit leicht Eohlensäore anzieht 
nnd dem MangansulfUr Galcinmcarbonat beigemengt - wird. 
In diesem Falle wird der Kalk vor der Fällung des Man- 
gans als Calciumoxalat abgeschieden. Man versetzt die von 
Eisenoxyd abfiltrirte und dnrcb Eindampfen concentrirte 
Flüssigkeit mit Ammoniak bis zur alkalischen Reaction, 
säuert mit Essigsäure schwach an und fUgt Ammoninm- 
oxalat hinzu. In der von Calciumoxalat abfiltrirten Flüssig- 
keit wird dann zuerst das Mangan als SulAlr und schliess- 
lich die Magnesia, nachdem das Schwefelammoninm durch 
ChlorwasserstoffsSnre zerlegt wurde, wie oben angegeben, 
gefällt. 

Die Bestimmung der Kohlensäure wird nach p. 20, 
die des Wassers nach p. 22 ausgefllhrt. Zu beiden Proben 
verwendet man die bei 100" C. getrocknete Substanz. 

Anstatt das Eisen aus dem erhaltenen Eisenoxyd zu 
berechnen^), zieht man gewöhnlich, besonders wenn es sich 
um alleinige Ermittelung des Eisengehaltes bandelt, die 
maassanalytische Bestim'mungsmethode vor, welche sowohl 
durch rasche als sichere Ausführung ausgezeichnet ist. . 
Diese Methode basirt auf folgender Grundlage. Bringt man . 
zu der saureu Auflösung eines Eisenoxydnlsalzes eine Lösung 



1) Die directe Qe Wichtsbestimmung dea oben erhaltenen Eieeo- 
oxyds liefert nur dann ein lichtigeB ßeanltat, wenn nicbt gleichzeitig 
Thonerde nnd .Phosphorsäure anwesend sind, welche eonst ebenfalls 
in den Niederschlag übergehen. 
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von Kaliumpermanganat (Übermangansaurem Kalt), so wird 
alles Eieenoxydnl in Oxyd Ubergenihrt, und es verschwindet 
die Farbe des Kaliumpermanganats so lange, als nocb Eisen 
oxydnl in der Flüssigkeit vorhanden ist. 

lOFeO H- Mn,0, = 2MnO + 5Fe,0, oder 

lOFeSO, H- ZKMnO, + gHjSO, = öFe^tSO,), + K^O, 

+ SMnSO, -I- 8H,0. 

Sobald die Oxydation vollendet ist, bringt der erste 
ttberscbtlssige Tropfen tod Kaliumpermanganat eine deutlich 
bemerkbare, rosenrothe Färbung hervor. 

Die Bestimmung des Eisens nach dieser Methode wird 
demnach auf die Art ausgeführt, daes man zu der Flüssig- 
keit, welche das Eisen als Oxydul enthält, so lange Kalium- 
permanganatlösnng (Chamäleon) von bekanntem 6eh^t ans 
einer Bürette hinznfliessen lässt, bis eine bleibende schwach 
rothe Färbung der Lösung entsteht 

Da also hierbei die UebermangansSure zu ^anganoxy- 
dnl redacirt wird, so mnss die Eisenlösung immer eine ge- 
wisse Menge freie Säure enthalten, am das Manganoxydul 
in Lösung zu halten. Als Chamäleonlösnng benutzt man 
eine Flüssigkeit, welche man annähernd durch Auflösen von 
5,65 Gnn. kryptallisirtem Kaliumpermanganat *) in 1 Liter 
Wasser erhält. 1 CC. dieser Lösung entspricht ungefShr 
0,01 Grm. met. Eisen . Da die Flüssigkeit nicht absolut halt- 
bar ist, so gibt man ihr keine bestimmte Stärke, sondern 
stellt ihren Gehalt (Titer) vor der Anwendung fest 

TiterstelluDg des Chamäleons. Man wiegt nn- 
geführ 0,2 Grm. dUnnen, blanken Klavierdraht ab und löst 
diesen in einem ungefähr 200—300 CC. fassenden Kölbchen 
in verdünnter Schwefelsäure unter Erwärmen anf. Um eine 
Oxydation des gebildeten Eisenoxydulsalzes während der 



1) Das anzuwendende Kaliiunpeniiangauat darf ke!a Chlorfcslinm 
enthalten. 
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stigt man anf den Hals des 
(Fig. 5), welches den Dämpfen 
eine 

Fig. 5. 




der 
it leicht rosenroth färbt. Um 

zu küDDCD, benutzt man ein 

rlage fflr den Kolben. 

hl der verbraHchten CC. Cba- 

ib. 

:ene Menge Eiaendraht, t die 
) entspricht 1 CC. der Letzteren 



t chemisch rein ist und dorch- 
ff enthält, so muBS man die 
mit 0,996 multipliciren, um 
3 Eisen zn erhalten. 0,2 Grm. 
h 0,1992 Grm. remes Eisen. 

1 znr Titerstellung dee Cha- 
in auch das Eisenoxydul -Am- 
isenoxydid- Ammoniak FeSO« 
nden. Da dieses Salz genau 
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- seines Gewichts Eisen enthält, so entspricht in diesem 



Bei der Bestiihmung des Eisengehaltes im Spatheisen- 
stein venährt man nun wie bei der TitcrsteUoDg. Bedingung 
ist, diiss alles Eisen als Eisenoxydnl vorhanden iet. Ferner 
darf die zn titrirende Flttesigkeit weder freie Chlorwasser- 
Btoff- noch Salpetersänre enäalten'). 

Man löst nun 0,2 — 0,4 Grm. (je nach dem Eisengebalt 
des Minerals) in Chlorwasserstoffsäure und dampft die Lo- 
sung im Wasserbade zur Trockne. Den Rückstand versetzt 
man mit verdünnter Schwefelsäure im Ueberschuss, erwärmt 
und verdünnt mit wenig Wasser. Zur besseren Erkennmig 
der Endreaction sind grössere Mengen ungelöst zurückblei- 
bender Kieselsäure vorher zu filtriren. Da während des 
Antlösens und Äbdampfens der Flüssigkeit ein Theil des 
Eisenoxyduls in Oxyd übergegangen ist (der Spatheisenstein 
auch Eisenoxydverbindungen enthalten kann), so muss Letz- 
teres wieder in Oxydul übergeführt werden. Zu diesem 
Zwecke bringt man in die warme Lösung kleine Stückchen 
Zink, welche sich unter Wasserstoffentwickelnng autlösen. 
In dem Maasse als das Eisenoxyd zu Oxydul reducirt wird,- 
verechvrindet auch allmählich die gelbe Farbe der Lösung 
und wird schliesslich farblos. Die Reduction kann dnrch 
fortdauerndes, schwaches Erwärmen der Flüssigkeit beför- 
dert werden. Wird die Gasentwickelnng schwächer, so fügt 
man noch etwas verdünnte Schwefelsäure hinzu. 

Sobald die Flüssigkeit vollständig entt^rbt ist und alles 
Zink in Auflösung sich befindet, lässt map direct, ohne er- 
kalten zu lassen, Chamäleon bis zur bekannten Reaction 
hinznfliessen. 



1} ChloTwasaeiBtofFsäure wirbt auf Kaliampeniiangaiia,t direot zer- 
setaend ein: KHnO, + 8HCI = KCl -|- MnCli + 5 Cl + 4H,0. 
DasB ozydirende Körper oder Chamäleon zenetzende organische 
Substanzen nicht zugegen sein dürfen, ist selbstredend. 
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Brin^ man mit dem Zink gleichzeitig ein Stück Platin- 
blech oder Draht in die FlUssig'keit, so geht die Rednction 
rascher alB mit reinem Zink vor sich. 

Das Chamäleon kann anch zur BeBtimmung von Eiscn- 
oxydul neben Oxyd angewentlet werden. Löst man nämlich 
eine abgewogene Menge der Substanz bei Laftabsch1nBS'(in 
dem oben erwähnten Kolben mit Eautsohnkventil oder dnrch 
Ueberleiten von KohleDsäore), so kann dieee .Flüssigkeit 
direct zur Bestimmung des Eisenosydulgehaltes benutzt 
werden. 

Eine zweite Menge des gelOeten Minerals wird mit Zink 
reducirt und dann der Gesammteisengebalt mit Chamäleon 
bestimmt Aus den zu beiden Versuchen verbrauchten Men- 
gen Chamäleon lässt eich dann der Gehalt an Eieenoxydul 
und Oxyd leicht berechnen. 

Ist zur Zersetzung der Substanz ChlorwaeserstofiFBänre 
erforderlieh, so mues die gröeste Menge derselben, unter 
fortwährendem Ueberleiten von Kohlensäure,' verdampft 
werden. Die Titrirnng mit Chamäleon kann dann nur in 
der kalten, stark mit Wasser verdünnten Flüssigkeit ge- 



Eine weitere Methode zur Bestimmung des Eisenoxydnls, 
welche auch die Anwendung chlorwasserstoffsanrer Löeungen 
gestattet, beruht auf der Oxydation des Eisenoxydnls durch 
Chromsäure. 

Chromate zersetzen sich mit Eisenoxydulsalzen derart, 
dass sich Eisenoxydsalz bildet und die Chromsäure zu 
Chromoxyd reducirt wird. . 

2H,Cr04 4- 6FeO = CrjOg -f 3Fe,0a + 2H(0. 

Als Normallosung bedient man sich einer Iilttssigkeit, 
die 4,919 Grm. trocknes Kaliumbichromat iii 1 Liter Wasser 
gelCst enthält. 

Man wägt zur Titerstellung eine beliebige Menge Eisen 
oder Eisenoxydul-Ammoniumsalfat ab, löst in verdünnter 
Chlorwasserstöffsäure und fügt von der Kalinmbichromat- 
ijjBung so lange hinzu , bis alles Eisenoxydnl in Oxyd 
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nrngewandelt ist Als Indicator bedient man sieb des 
liumeisencyanids. ' Man bringt also, am die Endreaction za 
ermitteln, ein Tröpfehen der Flüssigkeit anf eine Porzellan- 
platte nnd fügt einen Tropfen KaliumeisencjftnidlfiBung binzn. 
So lange ein blauer Niederscblag oder eine bläuliehe Ffirbnng 
entsteht, ist noch Eisenox^dnlsaiz vorhanden. Man lässt also 
80 lange Ton der Cbromatlösnng hinzniliessen, bis diese 
Färbnng nicht mehr auftritt 

Rothelseostein. 

Bas reine Mineral besteht aus Eisenoxyd, Wasser 
und m Säuren unlöslicher Gangart, gewöhnlich aber sind 
in demselben ausserdem bestimmbare Mengen von Mangan- 
oxyd, Thonerde, Kalk, Magnesia, Pbosphorsäure 
und Schwefelsäure enthalten'). 

Enthält Her Rotheisenstein nur die erst genannten Be- 
standtbeile, so löst man zur Bestimmung des Eisenoxyds 
0,2—0,3 Grm. der fein gepulverten nnd bei 100" C. getrock- 
neten Substanz in rauchender Chlorwaeserstoffsäure und be- 
stimmt das Eisenoxyd nach vorheriger Rednction zu Oxydul 
in der schwefelsauren Lösung, genau wie bei Spatheisenstein 
angegeben. 

Eine andere maassanalytische Bestimmungsmethode des 
Eisens, welche nur unter der Voraussetzung angewendet 
werden kann, dass das Eisen als Oxyd in Lösung vorban- 
den ist, gründet sich auf die ßeduction des Eisenoxyds zu 
Oxydul durch eine Zinnehlorürlösung von bekanntem Gehalt. 

Eisencblorid setzt sich mit Zinnchlorttr zu EtsenchlorUr 
nnd Zinnchlorid ,um. 

Fe,Cl, -I- SnCl, = SnCI^ -(- 2FeCI,. 



1) Ist, vas selten der Fall, Kupfer in bestlmmbuer Menge vor- 
handen, 80 wird dies aas der chlorwasaeTstoffsanren USsaag als 
Schwefelknpfer getitilt (p. 34). Ija dasselbe bei der ersten Fällung 
eisenhaltig ist, so moss es nocbmala gelöst und die FSIInng wieder- 
holt werden. 
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Bchtiseig zugefügten ZitmchlorUrs 
von Jod in Jodkalituu bestimmt: 

r = SnCl, + SnJ,. 

sigkeit vorher mit etwas Stärke- 
s der Reaction, wenn alles Zinn- 
odid ttbergefUhrt ist, dnrch das 
welche die Flüssigkeit deutlich 

r Methode bedarf man ; 

snng TOD beBtimmter Stärke. Man 

,n 10,04 Grm. dünnen Klavierdraht 

e Titerstellnng des Chamäleons 

säure löst und nach und nach, 

Lydnla zu Oxyd, gepulvertes Ka- 

iliesslich kocht man die FlUssig- 

or aaegetrieben ist, und verdtlnnt 

liter; 

lung, welche man durch Auflösen 

ChlorwasserstofEsänre erhält; 
a Jod in Jodkalinm< Diese stellt 
gelShr 5 Grm. Jod in Jodkalium 
ter dar. 

das Verhältniss der Zinnchlortlr- 
38t, indem man etwa 2GC. Zinn- 
ropfen dünnen Stfirkekleister zu- 
Jodlßsung aus der Bürette tropfen- 

die Flüssigkeit blau wird. Die 
;C. wird notirt. 

IBS der Zinnchlorürlösnng zu der 
eilen , misst man etwa 10 CG. der 
1 ab, versetzt noch mit etwas 

läset zu der kochenden Lösung 
blorürlösung hinzu, bis die gelbe 
rbloB geworden ist. Nach dem 
versetzt man dieselbe mit etwas 



U,g,l,..Ct>yGOO^^IC 



tekleister nod bestimmt den Ueberschnes dee Zino- 
Utb darch Jodlßsnng. 

Da man das Verhältniss der ZinnchlorUrlösung zu der 
isnng vorher festgestellt bat, so kann man also die 
ßeduction der Eisenoxydlßsung wirklich verbrauebten 
Zinnchlorllrlösung leicht berechnen, indem man von 
angewandten Zinnchlorür das aus der hinzugefügten 
>Bnng berechnete in Abzug bringt. Da das ZinnchlorUr 
beim Aufbewahren langsam oxydirt, so muss vor dem 
imaligen Gebrauch der Titer desselben bestimmt werden, 
die Oxydation desselben zu verhüten, hat Mohr vor- 
ilagen, die Lösung unter einer Schicht Petroleum (etwa 
kn. hoch) aufzubewahren. Die zweckmässigste Einrich- 
der hierzu dienenden Standflasche ergibt sich aus 
r 6, 

Fig. 6. 



1 



Die Bestimmung des Eisenoxyds im Rotheisenstein ge- 
ht nun genau wie die Titerstellung. 
Die dem Rotheisenstein beigemengte, in Chlorwasser- 
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rt wird durch OlDhen im Pla- 

etrocknete Probe beim stärkeren 
kann man dieses dnrch schwa- 

oben genannten Beimengungen, 
nng von Kieselsäure, Man- 
i wie bei Spatheisenstein ange- 

innte Eisenoxyd enthält noeh 
iowie sänvmtliche Thonerde und 

sselsänre nnd Thonerde in dem 
iederBchlage Bchmilzt man den- 
dem 5 — 6 fachen Gewicht von 
schwefelsanrem Kali), indem 
I znr starken Rothgluth steigert, 
ze mit Wasser aus. Die hier- 
Iture wird abfiltrirt und nach 

de ergibt sich nun, wenn man 

yd-Niederschlage den Rest von 

re und dae direct (maaesanaly- 

ibziebt. 

isphorsäure fuhrt man zweck- 

Menge (5 — 10 Grm.) getrock- 
Dgepulverte Substanz wird mit 
[ständigen Zersetzung digerirt, 

der Rückstand mit verdünnter 
jh dem Verdttnnen mit Wasser 
ib nnd fällt die Phospborsäure 
liehe p. 12.) 
Salpetersäure nicht vollständig 

man dasselbe mit dem secbs- 

ir die FhoBphoTBäore durch Ammo- 
jine CfalorwasseistofEeäare enthalten. 
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fachen Gewicht einer Mischung von 6 Thln. Soda und l'|j 
Tbl. Kieselsäure und schmilzt ungefähr eine halbe Stunde 
bei nicht zu hoher Temperatur im Flatintiegel. In der 
wässerigen Auflösung der Schmelze ist dann alle Phosphor- 
Bäure enthalten. Bei starkem Mangangehalt kann auch 
KalinmmangaDat in Auflösung gehen, welches die Flüssig- 
keit intensiv grün färbt. Man erwärmt dann auf Zusatz 
von einigen Tropfen Alkohol, filtrirt die farblose FlUssig- 
keit ab, und wäscht den Rückstand mit heissem Wasser, 
auf Znsatz von etwas, Natriumcarbonat, aus. 

Zu dem alkalischen Filtrat fUgt man allmählich Cblorwas • 
serstoffsäure bis zur sauren Beaction hinzu, erwärmt, bis die 
Kohlensäure ausgetrieben ist, and verdampft zur Abscheidung 
der Kieselsäure die Flüssigkeit zur Trockne. Der Rtickstand 
wird in Wasser gelöst und die Phosphorsäure in der von 
Kieselsäure abfiltrirten Flüssigkeit anf Zusatz von Ammo- 
niummolybdat gefällt (p. 12). 

Zur Bestimmung der Schwefelsäure schmilzt man 
eine abgewogene Probe des Minerals mit dem gleichen Ge- 
wicht von Soda, langt die Schmelze mit Wasser aas und 
fUllt das Filtrat, nach Abscheidnug der Kiesclsänre (siehe 
oben), mit Chlorbaryum. 

Den Gehalt an Schwefelsäure in der chlorwasserstoff- 
sauren oder salpetersauren Lösung des Erzes zu bestimmen, 
liefert wenig genaue Resultate, indem einerseits das ßaryum- 
sulfat stets eisenhaltig und andererseits der Kiederschlag 
in Eisenchlorid mehr oder weniger löslich ist. 

Bei der Bestimmung des Wassergehaltes derRothei- 
sensteine, welche Erdcarbonate enthalten, ist zu beachten, 
dass hier das Wasser nicht aus dem GlUbverluste, sondern 
nur direet bestimmt werden kann (p. 23.) 

Branneisenstein. 

Bestandtheile : Eisenoxydhydrat neben Mangan- 
OKjd, Thonerde, (Kalk, Magnesia), Phosphor- 
sänre, Kieselsäure, Schwefelsäure und in Säuren 
nnlöslicher Gangart. 
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zer»etzbar, d. h. ist der thonige Rückstand nach dem Dtgeri- 
ren mit Ghlorwasserstoffeänre frei von EiBCnoxyd, so kann 
das Eisen in dieser Lösung am besten maassanalytisch nach 
p. Qi bestimmt werden. 

Der nulösliche Rückstand wird dann abfiltrirt und nach 
dem Auswaseben geglüht und gewogen. 

LSsst sich das Eisen durch Digeriren mit Chlorwasser- 
stoffsänre nicht Tollständig ausziehen, so muss das Mineral 
anfge schlössen werden. Man schmilzt die feingepulverte 
Substanz mit dem 4 — 5 fachen Gewichte Katviumcarbonat 
(oder einem Gemisch von 5 Thln. Natrium- und 7 Thln. 
Ealinmcarbonat ; siehe Schwerspath p. 27), bis die Masse 
ruhig fliesst Nach dem Erkalten löst man die Schmelze 
in GhlorwasserstoSsäure und bestimmt das Eisen maassana- 
lytisch. ■ 

Eathält der Thoneisenstein Kalk und Magnesia, so 
werden dieselben, wie bei Spatheisensteln angegeben, be- 
stimmt (p, 56). 

Der Wassergehalt ergiebt sich ans dem GlQbverlnst 
der lufttrockenen Probe. 

Maguetfiisenstebi. 

Verbindung. von Eisenoxyd und Eisenoxydul. 

Die Analyse kann auf verschiedene Art ausgeführt 
werden. 

Erste Methode. Man löst eine abgewogene Menge der 
höchst feingepulverten Substanz im Eohlensänrestrom in 
Chlorwasserstoffsänre und bestimmt das Eisenoxyd mit Zinn- 
chlorUr. 

. Eine zweite Portion der Substanz wird in Cblorwasser- 
stoffsäare auf Zusatz von Kaliumchlorat gelöst and die 6e- 
sammtmenge von Eisen durch Fällen mit Ammoniak als 
Oxyd bestimmt (p. 11). 

Zweites Verfahren. In der im Kohlensäurestrom ge- 
lösten Probe bestimmt man das Eisenoxydul mit Chamäleon 
und dann in derselben Flüssigkeit die Gesammtmenge von 
Eisenoxyd mit ZinncblorUr. Man kann auch nach der 
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als mit Chamäleon die Flüssigkeit 
DU die Geeammtmenge des Eisens 
timmen. Aus dem Mehirerbranch 
leduction berechnet man den Ge- 

u der einen abgewogenen Menge 

üleon und in einer zweiten Probe 

orUr. 

amnng der im Magneteisenstein 

verweise ich auf die Analyse von 

leisenstein. 

»xydhydrat mit Eisenoxyd- 
, Manganoxyd, Thonerde, 
Magnesia, Schwefelsäure, 
isäure, organischen Sub- 

Oxyde verföhrt man, wie bei 

angegeben. Sind Arsensänre 
len, 80 mnss der Gang der Ana- 
3n. Man leitet dann in die von 
welche nach-p. 69 getrennt wer- 
lerstoffsaure Lösang der über 
n Substanz Schwefelwasserstoff- 

lässt die stark nach Schwefel- 
isigkeit längere Zeit an einem 
Itrirt das Gemenge von Schwefel- 
ab. 

on SchwefelwaBBerstoff in Eisen- 
1 ansgeschfeden wird , welcher 
des Niederschlages erschwert, so 

Eisenoxyd durch Erwärmen mit 
^nrnhydrosulüt zu Eisenoxydul zu 
pon Bchwefeliger Säure wird durch 
SchwefelwasserBtofT eingeleitet. 
' vollstibidigen Verjagnng des 
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Schwefelwasserstoffs erhitzt, mit SaJpetersSnre oder Ka- 
liumchlorat osydirt nod nun zur Bestimmung der ObrigeD 
Oxyde benutzt. 

Zur Trennung des Schwefelarsens von Schwefelkupfer 
digerirt man im Wasserbade mit einer AuflQsuDg von Schwe- 
felnatrium oder Schwefelkalium und filtrirt das zurückblei- 
bende Sehwefelkupfer ab (p. 34). 

In dem Filtrat wird das Arsen auf Znsatz von ver- 
dünnter Chlorwasserstoff- oder Schwefelsäure als Schwefel- 
arsen gefällt, welches abfiltrirt, ausgewaschen und in Chlor- 
wasBerstoffsäure anf Znsatz von Ealinmcblorat gelöst wird 
(p. 54). Ans dieser Lösung wird die Arsensäure, nach 
Nentralisation mit Ammoniak, als Magnesium -Ammonium- 
arsenat geßtllt (p. 54). 

Das resnltirende Sehwefelkupfer mnss, da es stets 
eisenhaltig ist, in concentrirter Salpetersäure gelöst und 
nach dem Abdampfen der letzteren nochmals mit Schwefel- 
wasserstoff gefällt werden. 

Die Bestimmnng des Eisens im Baseneisenerz ge- 
schieht am Besten in einer besonderen Portion maassanaly- 
tisch. Wendet man hierzu Zinnchlorlir an, so mnss das vor- 
handene Oxydul, durch Erwärmen mit Kaliumchloraf, zuerst 
in Oxyd Übergeführt werden. 

Ueber die Bestimmung von Eisenoxydnl neben Eieen- 
osjd siehe Spatheisenstein p. 56 und Magneteisenstein p. 70. 

Fhosphorsfiure und Schwefelsäure werden nach 
p. 67 und 68 bestimmt 

Der Wassergehalt kann, der organischen Substanzen 
wegen, weder durch Glühen noch genan durch Absorption 
bestimmt werden, indem durch Erhitzen mit Bleioxyd 
der Wasserstoff der organischen Verbindungen zu Wasser 
oxydirt wird. 

Die Menge von Wasser plus organischer Substanz er- 
gibt sich, wenn man eine, über Schwefelsänre getrocknete, 
Probe zuerst schwach und allmählich stark in einem schief- 
liegenden, offenen Platintiegel glüht. 
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jetzt anf 80— 90" erhitzt nnd schliesslich die zurückblei- 
benden Oxyde von dem gelösten l^atriomchromat durch 
Filtration getrennt. 

Die BestimmuDg des Chroms kann nun als Barymn- 
Chromat oder als Chromoxyd geschehen. 

Zur AngfUbrung der ersteren Methode säuert man die 
alkalische Chromatlösung mit Essigsäure schwach an, er-, 
hitzt zum Sieden, fllgt Baryumacetat und nach dem Erkal- 
ten etwas Alkohol hinzu. Hat sich das Baryumchromat 
vollständig abgesetzt, so wird dasselbe abfiltrirt, mit Wasser, 
welchem man ^/j, Volumen Alkohol zugesetzt hat, ausge- 
waschen, getrocknet und schwach geglUht. 

Um eine Eeduction des noch am Filter anhaftenden 
Niederschlages zu vermeiden, befeuchtet man das Filter mit 
einigen Tropfen Ammoniumnitrat, trocknet und Sschert am 
Platindraht ein. SBaCrO, : CrjO, =506,96 : 152,96. 

Zur Bestimmung des Chroms als Chromoxyd erhitzt mau 
die mit Chlorwasserstoffsäure angesäuerte Lösung auf Zusatz 
von scbwefeliger Säure oder Alkohol •) und föllt das Chrom- 
oxyd in einer Platin- oder Porzellanschale mit Ammoniak 
(p. 17). Bei Anwendung von Alkohol muss derselbe vor 
der Fällung durch Erhitzen entfernt werden. 

Die durch Natriumcarbonat gefällten, nach dem Be- 
handeln mit Bromwasser, zurückgebliebenen Oxyde (Eisen- 
oxyd, Thonerde, Manganoxyd, Kalk, Magnesia) werden in 
Chlorwasserstoffsäure gelöst nnd (nach p. 56) getrennt. 

In dem durch Kochen mit Ammoniumcarbonat oder 
Natrinmacetat getollten Eisenoxyd -Niederschlage ist alle 
Thonerde enthalten. Die Menge der letzteren kann entwe- 
der aus der Differenz oder auch direct gefunden werden. 

Zur Bestimmung der Thonerde ans der Differenz wird 
der noch feuchte Niederschlag von Eisenoxyd in Chlor- 
wasserstoffsäure gelöst nnd die Lösung anf ein bestimmtes 
Volumen (etwa 200 CO.) gebracht. In der einen Hälfte 



1 



1) Siehe meine qualitative Analjee p. 40. 
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Gesammtmenge von Eisenoxyd nnd 
Q mif Ammoniak (p. 11 n. p. 23), 
a anderen abgemessenen Theil der 
[laassanalytiscli bestimmt. . 
nung der Tbonerde neben Eisenoxyd 
SS erstere bei Gegenwart von Wein- 
i und Schwefelammoninm nicht ge- 
tzt die chlorwasserstoffsanre LSsang 
von Weinsäure, fügt Ammoniak und 
zu und filtrirt das Schwefeleisen bei 
:bes mit schwefelammonimnhaltigem 
nird. 

auf Znsatz von Natrinmcarbonat in 
Trockne verdampft und der RUck- 
t, bis alfe Eohle verbrannt ist. Die 
der cblorwasserstoffsauren AnHösnng 
nmoniak gefällt. 

it . vor der vorhergehenden nicht die 
! ist viel nmsfändlicber und weniger 

nmnng des im Chromeisenstein ent- 
bringt man etwa 0,5 Grm. des fein- 
1 ein unten zngeschmolzenes und oben 
und abergiesst mit circa 10 CC. 
spec. Gewicht. Das Glasrohr wird 
hmolzen nnd in einem Parafßnbad 

Stunden lang erhitzt. Ist das 
»rieht man die Spitze des Glasrohrs 

1 Wasser, spUlt das Rohr mit Was- 
t das Eisenosydul mit Chamäleon 

neisenstein Kieselsäure, so kann 
1er mit Fluorkalinm aufgeschlossenen 
1. Hieran muss eine besondere Probe 
itimmung des Eisenoxyduls, dieselbe 
angegebenen Art mit Schwefelsäure 
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isen werden. Die Kiescisänre bleibt dann nach 
nnen mit Wasser Tollständig znrtlck. 

Brannstein. 

itttrlich Torkommende Brannstein bildet gewöhn- 
emeng^e von Mangansuperoxyd mit Man- 
hydrat, Eisenoxyd oder Oxydul, Quarz, 
alkspath etc. 

andelswerth desselben richtet Bicb nur nach sei- 
t an Mangansuperoxyd. 

ägtimmang des Wasgers trocknet man eine ab - 
Menge von Brannstein bei 120 " C. bis zum con- 
wicht. Dieses Austrocknen kann bedeutend be- 
werden, wenn die Probe in einer dicken metalle- 
: erhitzt und mit einem Thermometer umgerUhrt 
etzferes die Temperatur von 110 "C. erreicht bat. 
Da der getrocknete Braunstein ziemlich rasch 
achtigkeit aas der Luft anzieht, so bringt man 
heisse Probe in kleine gut verschliessbare Glas- 
nd lässt erkalten. Znr Analyse wird nur d^ 
! Mineral verwandt 
on die Bestimmung des Snper-osydgehaltes 

so sind hierzu die vereehiedensten Methoden in 
gebracht worden, von welchen ich nur die ge- 
ten hier anfSbre. 

[etbode von Fresenius und Will, 
nsuperoxyd zersetzt sich mit Oxalsäure bei gleicb- 
iwesenheit von überBchUssiger Schwefelsäure in 
lass sich Manganoxydulsulfat , Kohlensäure und 
let: 

J^HjO, + HjSO, = MnSO, -h 3C0j-|- 2HjO. 
ich aus dem Vorstehenden ergibt, entspricht 1 
angansuperoxyd 2 Molekülen Kohlensäure oder 
istbeile Superoxyd 88 Kohlensäure. Um in einer 

Gewichtsmenge den Gehalt an Mangansnperoxyd 
a, bat man daher nur nöthig, die gefundene 
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nnn die znr Zersetzmig des angewandten Brann- 
iwendige Menge von Osalsänre anbelangt, so sind, 
dem obigen Reactionsschema hervorgeht, anf 1 
angansaperoxyd = 87, ein MolekUl kryetallysirte 
= 126 erforderlich, Angenonimen, daBs der Brann- 
iech rein ist, würden also 2,9659 Grm. desselben 
Oxalsäure zersetzen. 

r Apparat gewog:en, eo bringt man rasch die ab- 
Menge Oxalsäure in den Kolben nnd verschliesst 
ie sich entwickelnde Kohlensäure wird dnrch die 
ifelsäure getränkten BimssteinstUcke, sowie durch 
calcium der RShre c vollständig getrocknet. Wird 
ickelnng von Kofalensänre schwächer, so erwärmt 
Kolben, bis keine Gasentwickelung mehr sichtbar 
1 dem Erkalten des Apparates entfernt man den 
Ten der Röhre d, verdräng die noch im Kolben be- 
Kohlensänre durch Sangen an der Chlorcalcium- 
id wägt den Apparat zurück. 

Methode von Bunaen. 
*mt man Mangansuperoxyd mit Chlorwasgerstofi*- 
bildet sich Manganchlorllr und Chlorgas: 
lO, + 4HC1 = MnClj -+- 2C1 -i-2HjO. 

man das frei werdende Chlor in eine Auflösung 
alium, 80 wird eine dem Chlor aequivalente 
a Jod ausgeschieden, welche entweder durch eine 

von 8chwefeligerSäare(Bunsen) oder, was vor- 
st, durch Natriumfayposulfit (nnterschwefeligsaures 
chwarz) bestimmt werden kann, 
tzt man nämlich eine Auflösung von Jod in Jod- 
t Natriumhyposulfit, so wird die nnterschwefelige 
Tetrathionsäure umgewandelt: 

HjSjÖ, + 2J = HjS^O, + 2HJ oder 
JNajSjOj H- 2J = NaiS,0, + 2NaJ. , 

man Stärkekleister zu der Jodlösnng, so wird die 
bung der Flüssigkeit (Jodstärke) in dem Angen- 
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I, wo das Jod in Jodwasseretofffeäare resp. 
ftlhrt worden ist. 

lg dieser Methode bedarf man einer Ka- 
Qg von bekanntem Gehalt, welche durch 
Qrm. reinem krystallisirtem Natriumhypo- 
asser erhalten wird. Da die Lösang bei 
iD der Lnft sich allmühlicb osjdirt and' 
iter ändert, so Itigt man, am dies mSg- 
5 Grm. Ämmoninmcarbonat hinzu (Mohr), 
tlen Fällen ratbsam, den wirklichen Titer 
noch genau vor der Anwendung zu be- 
decke löst man 0,1—0,2 Grm. reines Jod') 
ches keine Jodsänre enthalten darf), ver- 
mit Walser und lässt aus der Bürette die 
'Sulfitlösung znäiessen, bis die Jodlöeung 
inroth gefärbt ist. Dann fUgt man einige 
*} hinzu, und lässt noch so viel Natrium- 
'eise znfliesseo, bis die blaue Lösung eben 

die verbrauchten CC. Matrinmhyposnlfit, 
Menge Jod, so ist: 

[a,S,0, -h 5H,0 = a : X. 

pQ^ulfit enthalten demnach „„ ■ Grm. 



Dg von reinem Jod, mischt man dasselbe mit 
an Jodkaliom, trocknet in einem Uhrglaae bis 

und bedeckt dann mit einem zweiten Uhrglase, 
iteren aufgescbliffea ist. Durch fortgesetzte« 
vitd nun das Jod verflüchtigt, welches sich an 

verdichtet and nach beendigter Sublimation in 
D verscbUessbaren Glase aufbewahrt wird, 
inng wird erhalten, indem man feingepulverte 
ah mit kaltem Wasser (1 Tbl. Stärke auf 100 
; und diese Flüssigkeit allmählich zum Kochen 
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Um ein ZarUcksteigen der 
Kölbcben a zu Termeiden, bringl 
Braunstein ein StUck Magnesit 
rend der Zersetzung eine coi 
Kohlensäure erhalten wird. 

Rg. 9, 



Mohr wendet zur Cblordeet 
deten Apparat an. Die Gaslt 
mit Jodkalium theilweise gefUll 

CUiian, QuutiMUie Aulfu. 
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340 Mm. Länge uod 25 bis 30 Mm. Weite eingesenkt, welch 
■ letztere in einem mit Wasser angefüllten grösseren Glas- 
eylinder steht. Der Pfropfen bei a ist nur lose auf die 
Jodkalium enthaltende Glasröhre aufgesetzt. 

Mach beendigter Destillation fasst man die Gasleitangs- 
röhre bei a an nnd zieht dieselbe rasch ans der Flüssig- 
keit heraus. 

Die Einrichtang eines dritten, von Fresenius ange- 
gebenen Apparates ist aus Fig. 10 ersichtlich. Dieser Ap- 
parat hat vor den beiden oben beschriebenen den Vor- 
zug, dass hier kein ZurUcksteigen der Jodkaliumlösung 
stattfinden kann. 

Fig. 10. 



Bezüglich der Berechnung der Analyse ist zu erinnern, 
dass 1 Molekül gefundenen Jods (Jj) 1 Molekül Chlor (Clj) 
und demnach aufch 1 Molekül Mangansuperoxyd (MnOj) 
entspricht. 

Dritte Methode. Das nachfolgende Verfahren, wel- 
ches unter der Bezeichnung Eisenmethode (Iron test} bekannt 
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England znr Werthbestimnmng des 

anf folgender Grundlage. Durch 
in mit Chlorwag Berstoff säure bildet 

Chlor. LSast man das frei wer- 
isenoxyduiBalz einwirken, eo wird 
[6 Eisenoxydaalz gebildet und zwar 
I Mangantinperoxjd 3 MolekUle des 
ms in Eisenchlorid verwandelt: 
= MnClj + 2Ci H- 2H,0 ; 
= Fe,Cl,. 

h znr Zersetzung bestimmte Mengen 
a tm, so braucht man nur, um den 

MangaDsuperosyd zu finden, die 
senoxydulsalz zurtickznbestimmen. 
ir Operation benutzt man den in 
iparat. Ä und B sind zwei kleine 
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Kochkolben, die dnrch eine zweimal rechtwinklig ge- 
bogene GlasrJihre mit einander verbunden sind. Das Eölb- 
eben B ist mit Wasser angefüllt, und die Glasröhre geht 
bis auf den Boden desselben. In den Kolben A bringt man 
die abgewogene Menge Eisen, etwa 1 Grm. Klavierdraht (ent- 
sprechend 0,996 Grm. Fe, siehe p. 61) und den Braunstein (0,5 
bis 0,6 Gnn.), Ubergiesst mitChlorwasserstofiFsäure, verbindet 
A mit dem Kolben B und erwärmt. Nach beendigter Zer- 
setzung entfernt man die Flamme, das Wasser flieest nach 
kurzer Zeit aus dem Kolben B nach A, wodurch der In- 
halt von A abgekühlt und direct mit Chamäleon titrirt 
werden kann. Es ist hierbei das p. 63 Gesagte zu berück- 
sichtigen, nämlich dasa bei Gegenwart von Chlorwasserstoff- 
säure das Kaliompcnnangauat zersetzt werden kann. Um 
dies zu vermeiden, ist eine starke Verdünnung der Flüssig- 
keit unbedingt uothwendig. 

Bezeichnet m die Anzahl CC. Chamäleon, welche zur 
Oxydation der zum Versuch angewandten Menge Eisen er- 
forderlich sind, und n die CC. Chamäleon, welche nach 
der Zersetzung auf Znsatz von Braunstein gebraucht wurden, 
80 repräsentirt die Differenz dieser beiden Zahlen m— ^n = p 
die Menge Eisen, welche durch den Braunstein in Eisen- 
chlorid übergeftlhrt würde. Da 2 Atome Fe durch 1 Mole- 
kül MnOj aus dem Oxydul- in den Oxydzustand Übergeführt 
werden, so ergibt sieh der Gehall au MnOj in der abge- 
wogenen Probe Braunstein durch folgenden Ansatz: 

2Fe : MnOi = p ; x 

112 : 87 = p : s 

s = Pl^ = P- 0,7768. ' 

Anstatt metallisches Eisen zur Zersetzung anzuwenden, 
kann mau sich auch mit Vortheil des Eisenoxydul - Ammo- 
niumsulfats (FeSO, 4- (NH4)iS0i + 6HjO) bedienen. 2 Mo- 
leküle = 784 Gewichtstheile dieses Salzes zersetzen 1 Mole- 
kül = 87 Gewichtstheile Mangansuperoxyd. Man verfährt 
genau wie vorhin. Es sind, vorausgesetzt, dass der 
Gebalt des Braunsteins 70 Proe. Mangansuperoxyd nicht 
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1 Grm. Braunstein ungeiahr 7 Gnn., bei. 
)xydgehalt 8 — 9 Grm. EisendoppelBalz an- 

m die CC. Chamäleon, welche znr Zersetzang 
n Menge Eisenoxydnl - Ammoninmsulfat noth- 
die CC. Chamäleon, die nach der Reduc- 
leins verbraucht wurden, so ist wieder die 
= p die Quantität Eisen, welche durch Braun- 

rde; p. i^= p. 0,11095 entspricht demnach 

langansuperoxyd in der angewandten Probe 

p. 63 gesagt wnrde, sind chlorwasserstoff- 
lullösnngen zum Titriren mit Chamäleon 
man bestimmt in diesem Falle das Eisen- 
mit Ealiumbichromat (Siehe p. 63.) 
Normallösung genau 4,919 Grm. Kalinm- 
ter, 80 entspricht jeder CC. 0,004357 Grm. 
endnng von 0,4357 Grm. Braunstein reprä- 
brauchteu CC. Kaliumbichromat die Procente 
d. 

FsUomelan. 

le: Manganoxydul und Sauerstoff, 
Eisenoxyd, Nickeloxyd, Eobalt- 
Ealk (Magnesia), Kali, Lithion und 

; vonMangan, Kupfer, Eisen, Nickel, 
't, Kalk und Magnesia. Man löst 1,5 

Über Schwefelsäure getrockneten Minerals 
itoffsänre, verdampft die Lösung fast zur 
erdUnnt mit Wasser. Der hier ungelöst zu- 
ückstand (Gangart) wird abfiltrirt, ausge- 
it und gewogen. 

erhitzt man zum Kochen und fällt deu Ba- 
er Schwefelsäure (p. 2), wäscht das Baryum- 
g mit heissem Wasser aus und bestimmt in 
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der filtrirtcD Flüssigkeit das Kupfer als Schwefelknpfer 
darch Fallnng mit Schwefelwasserstoffgas (p. 34). 

Nachdem in der von Schwefelknpfer filtrirten Lösung 
das Schwefelwasserstoffgas verjagt und das 'Eisenoxydnl 
durch Erwälrnien mit Salpetersäure in Oxyd übergeftlhrt 
wurde, trennt man letzteres von den Übrigen Oxyden durch 
Neutralisation mit Ammoniak und Ämmoniamcarbonat nach 
p. 56. 

Da der Psilomelau gewöhnlich nur geringe Mengen von 
Eisenoxyd enthält, so ist die Trennung ziemlich schwierig, 
wesshalb es rathsam erscheint, den Niederschlag nach dem 
Filtriren und Auswaschen nochmals in Chlorwasserstoffsäure 
zu lösen und die Fällung durch Uebersättigen mit Ammoniak 
zu wiederholen. 

Das Filtrat vom Eisenoxydniederscblage, welches nö- 
thigenfalls durch Eindampfen zu concentriren ist, sammelt 
man in einem Becberkolben, neutralisirt mit Ammoniak und 
fHgt gelbliches Schwefelammonium in geringem Ueberschnss 
hinzu. Hat sich der Niederschlag vollständig abgesetzt, so 
werden die SulfUre von Mangan, Nickel und Kobalt bei 
Luftabschlnss filtrirt und mit schwefelwasserstoffhaltigem 
Wasser ausgewaschen. Man entfernt dann das Filtrat, 
durchstösst das Filter und spritzt den Niederschlag mög- 
lichst vollständig in eine Forzellansehale. Damit die noch 
an dem Filter anhaftenden Theilcheu nicht verloren gehen, 
wird dieses nach dem Trocknen eingeäschert und die Asche 
dem Uebrigen hinzugefügt. 

Zur Trennung des Sehwefelmangans von Schwefelnickel 
und Kobalt behandelt man die Schwefelmetalle mit einer Mi- 
schung von 1 Thl. Chlorwasserstoffsäure vom spec. Gewicht 1,12 
nnd 6 Thln. Schwefelwasserstoffwasser, erwärmt kurze Zeit 
im Wasserbade, filtrirt möglichst rasch ab und wäscht den 
Ruckstand mit Schwefelwasscrstoffwasser ans, welchem man' 
einige Tropfen Chlorwasserstoffsäure zngefUgt hat. Es ist 
nun alles Schwefelmangan in Lösung, welches nach dem 
Filtriren vrieder als solches geteilt und bestimmt werden 
kann (p. 8). 
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HerstofTeänre UDgelöst zurückgebliebenen 
ilkobalit und Nickel werden, nachdem 
wurde, bei Luftzutritt geglüht und als 

Nickel ist gewöhnlich zu unbedeutend, 
Kobalt zn beetimnieD, die Trennung der 
aber event. durch Kaiiamnitrit bewirkt 

Magnesia zu bestimmen, wird die 
tallen abfiltrirte Flüssigkeit mit Cblor- 
!;esäuert und bis zur Verjagung des 
ases erhitzt. In der vom ausgeschie- 
rten Lösung fällt man zuerst den Kalk 
I. 1) und dann die Magnesia als Am- 
ihosphat (p. 3). 

itimmung der Magnesia ist es nothwen- 
n Calciumoxalat vorher einzudampfen 
alze durch schwaches Glühen zu ver- 
ia wird dann in der cblorwasserstoff- 
lUckstandes bestimmt 
Alkalien. Man fUbrt diese am Besten 
Probe aus. Zn diesem Bebufe neutra- 
rasserstoffsaure Lösung mit Ammoniak, 
imcarbonat, so lange noch eine Fällung 
dann gelbliches Schwefelammoninm in 
BS hinzu. Die Flüssigkeit wird einige 
erwärmt nnd nach dem vollständigen 
Schlages filtrirt. 

lält die Alkalien neben Magnesia und 
etwas Kalk. Man zerstört wieder vorerst das Schwefel- 
ammoninm mit Ghlorwasserstoftsäure, neutralisirt das Filtrat 
mit Ammoniak, fUgt Oxalsäure oder Ammoniumoxalat im 
Ueberschnss hinzu nnd verdampft in einer Platinschale zur 
Trockne '). Durch gelindes Glühen des Ruckstandes werden 



1) Die vom auBgeschiedenen Schwefel abfiltrirte Flüssigkeit 
kauD unter UtoBtänden Schwefelsäure (aus dem angewandten Seh we- 
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die Oxalate der Alkalien in Carbonate, das Uagnesium- 
o'^alat in Magnesia übergefttbrt (p. 32). Dnrch Extrabiren 
deB RttckgtandeB mit kleinen Mengen beissen Wassers gehen 
die Alkalien in Lösung. Man verdampft die von der Mag- 
nesia abfiltnrte Flüssigkeit aaf Zusatz von Chlorwasser- 
stoffsäure in einer kleinen Porzellanachale zur Trockne, 
spült den Rückstand mit absulntem Alkohol in einen kleinen 
Becherkolben und fUgt ein gleiches Volumen wasserfreien 
Aether bmzn Der Kolben wird verstopft und wenigstens 
24 Stunden stehen gelassen, indem man den Inhalt häufig 
nmschllttelt 

Man giesst die Lösung von Chlorlithium in Aetber-AI- 
kohol von dem Chlorkalinm ab, wäscht dieses mit derselben 
Mischung aus und Ifesst die Lösung verdunsten. Das er- 
haltene Chlorlithium enthält immer noch etwas Chlorkalium, 
welches durch wiederholtes Extrabiren mit Aether- Alkohol 
ungelöst zurückbleibt (Siehe auch Analyse der Mineral- 
wässer ) 

Das nach dem Verdunsten der Aether - AlkohoUösuDg 
schliesslich zurückbleibende Chlorlithium versetzt man mit 
einigen Tropten concentrirter Schwefelsäure und bestimmt 
das Litbinmsulfat (Bestimmung wie Kaliumsulfat p. 24.) 
Das Chlorkalinm kann durch gelindes Glühen in einem be- 
deckten Platintiegel als solches gewogen werden (p. 18). 
Sowohl das Lithiumsulfat als das Chlorkahum sind auf 
einen Gehalt an Magnesia zu prUfen. 

Bestimmung des Sauerstoffs. Der Psilomelan ent- 
halt das Mangan wahrscheinlich als Snperoxyd neben Oxyd 
oder Oxydul, was indees durch die Analyse nicht entschie- 
den werden kann Man berechnet daher stets alles vor- 
handene Mangan als Manganoxydul und ermittelt in einer 
besonderen Probe die Menge von Sauerstoff, die dem Oxyd 
oder Superoxjd entspricht. 



felammODium) enthalten Diese ist event. vor dem Eindampfen mit ' 
Oxalsäure durch ChlorbaryoTO zu tollen. Der gegltthte Bfickstand 
enthalt dann neben Magnesia Bar^fumcarbonat. (Siehe p. 32.) 
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bst wird am Genauesten nach der ' 
nen Methode (p. 78) ansgeftihrt, 
durch Chlor aosgeschiedeoe Menge 
er gesuchten Sauerstoffmenge wie 
199. 1 Thl, Jod entspricht demiiBch 

ing. Dieselbe wird am Besten nach 
er Psilomelan das Wasser erst bei 
rt, so wendet man statt der Glas- 
e an. 

linkblende. 

lält neben Sehwefelzink dnrch- 
^n von Blei, Enpfer, Eisen, 
nd Kieselsäure, 
nll ich zuerst die vollständige Ana- 
tann die alleinige Bestimmung von 

epulverte und bei 100" C. getrock- 
m.) in einer mit Uhrglas bedeckten 
r in rauchender Salpetersäure oder 
Ichem Zwecke man die Probe vor- 
3t und dann die Säure tropfenweise 
Schale zugibt. Kachdem die Sänre 
eingewirkt, erhitzt man iroWasser- 
e roth gefärbten Dämpfe mehr auf- 

znr Trockne ab. Den Rückstand 
■wasserstoffsänre , erwärmt gelinde 
iVasser. Bleibt hierbei neben Gang- 
i Chlorhlei zurttck (was indess nur 

der Fall ist), so giesst man die 
ein l'^Iter und bringt das Chlorblci 
Ickstandes mit Wasser in Lösung, 
Ebleibende Gangart wird nach dem 
I gewogen, 
es Bleis dampft man die chlor- 
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wasser&toffsame LösoDg auf Zusatz von TerdUnnter Schwefel- 
säure ein, bis alle Chlorwasserstoffsäure ausgetrieben ist, 
' und bestimmt das Blei als Bleisulfat (p. 35). 

Nach dem Verdampfen des Alkohols fiillt man Kupfer 
und Cadmium durch Schwefelwasserstoffgas als Sehwefel- 
metalle, welche abfiltrirt und mit schwefelwasserstoffhaltigem 
Wasser ausgewaschen werden. Erwärmt man diese mit 
verdünnter Schwefelsäure {1 Tbl. Schwefelsäure und 5 Thle. 
Wasser), so geht das Schwefelcadminm in Lösung, welches 
in der filtrirten Flüssigkeit wieder als Sehwefelcadmium ge- 
föllt und bestimmt werden kann (p. 50). 

Das in Schwefelsäure unlösliche Schwefelkupfer wird 
ebenfalls als solches bestimmt (p. 34). 

Die von Schwefclkupfer-Cadmium abültrirte Flüssigkeit 
wird bis zur gänzlieben Verjagung des Schwefelwasserstoff- 
gases erhitzt und dann, zur UeberfUhrung des Eisenosyduls 
in Oxyd, mit einer genügenden Menge von Salpetersäure 
oder Bromwasser versetzt. Die Trennung des Eisens von 
Zink und Mangan geschieht mit Ammoniak und Ammonium- 
carbonat (p. 56), wobei zn berücksichtigen ist,' dass der 
Eisenoxydniederschlag stets noch merkliche Mengen von 
Zinkoxyd enthält. Der filtriite und unvollständig ausge- 
waschene Niederschlag wird daher wieder in Chlorwasser- 
etoffsäure gelöst und das Eisen durch Uebersättigen mit 
Ammoniak gefitUt, welches schlieeslieh, wie p. 11 ange- 
geben, geglüht nnd gewogen wird. 

Zur Trennung des Zinks von Mangan säuert man das 
Filtrat stark mit Essigsäure an und fällt die heisse Lösung 
mit Sehwefelwasserstoffgas. Das Sehwefelzink wird im 
Wasseratoffstrome geglüht und gewogen (p. 7). 

In der von Zink abfiltrirten Flüssigkeit kann das Man- 
gan nach Neutr^isation mit Ammoniak durch Schwefel- 
ammoninm ausgeschieden werden (p. 8'. 

Handelt es sich bei der Analyse der Zinkblende nur 
um die Bestimmung des Zinks, so verfährt man folgender- 
ssen. 

Man föllt die Auflösung des Minerals mit Schwefel- 
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und oxydirt das Filtrat, nachdem der Schwe- 
Inrch Erhitzen entfernt wurde, mit Salpeter- 
mwasser. Zur Fällung des EisenB tibergättigt 

beisse Flüssigkeit mit Ammoniak und fUgt, 
;an gleichzeitig mit auBzuscheiden , einige 
mpermanganat oder, was weniger Torzu- 
Pbosphorsalzlösnng (AmmoDiumnatriumphoB- 
>a der Niederschlag von Eisenoxyd-Mangan- 
naliger Fällung mit Ammoniak stetB noch 
It (je nach der Menge von Eisen bis zu 
ifiiA derselbe nach dem Abfiltriren und Ans- 
heissem Wasser nochmals in Chlorwaseer- 
it und die Fällung wie vorhin wiederholt, 

wird in der tiltrirten Flüssigkeit entweder 
ächwefelammonium , oder, was vorzuziehen 
;saQrer LöBnng durch SchwefelwaBserstofTgas 

Schwefelzink bestimmt fp, 6). 

das Zink nicht als Schwefelzink, sondern 

bestimmen (p. 6), wobei die Fällung mit 
it eigentlich nur in Platin- oder ganz vor- 
lellanschalen ausgeführt werden kann (siehe 
nt man das Eisen durch Neutralisation mit 
it und Kochen mit Natriumacetat (p. 58). 
s Zink gewicbtaänalytiseh zu bestimmen, wird 
; auch maassanalytisch bestimmt'), was be- 
EU empfehlen ist, wenn man gleichzeitig meh- 
nmungen anszuftthren hat. Von den hierzu 
a Methoden will ich nur die gebräuchlichste 
•he ganz gute Resultate liefert. 

zu einer ammoniakalischen Zinklösung eine 
>chwefelnatrinm , so entsteht bekanntlich ein 



leisser , essigsaurer Flüssigkeit gefällte Schwefelzink 
bar wie das durch Scbwefelammonium gefüllte. 
ird die ammoiiiakaliscbe , von Eigen und Mangan 
;keit benutzt. 
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: Niederecblag von Scbwefelzink, Die Endreaction 
It man durch Bleipapier. Als solches wendet man 
■sten Glanzpapier an, welches zur Herstellung von 
karten dient und im Handel unter der Bezeichnung 
apicr vorkommt. Zur Erzengang der Endreaction 
: man sich einer an beiden Enden abgerundeten 
bre von ungefähr 25 Cm. Länge und 7 Mm. Durch- 
, mit welcher man die Flllssigkeit gut nmrUhrt und 
rch Anflegeu des Zeigefingers auf das obere Ende eine 
tat Flüssigkeit heraushebt. Setzt man das Robr auf 
Ick Bleipapier auf und lässt die in der Röhre bcfind- 
jösung tropfenweise in das Glas zurüekfliessen , so 
jobald ein geringer Ueberschuss von Schwefelnatrium 
den ist, auf dem Papier ein brauner Ring wabmehm- 
n, welch letzterer natßriich um so intensiver erscheint, 
ir Scbwefelnatrium in der Flüssigkeit Überschüssig 
den ist. 

itbält die zu titrirende Flüssigkeit einen grossen 
cbuss von Ammoniak, so tritt eine Umsetzung zwi- 
dem snspendirten Schwefelzink und dem Bleisalz ein, 
ih ein schwarzer Bing von Schwefelblei entsteht, ehe 
nk ausgefällt ist. Es ist daher geboten, das Am- 
: vor der Titrirung fast rollständig durch Erhitzen 

1 Stelle des Bleipapiers kann man sich auch des 
papiers bedienen, welches durgU Tränken von sehwe- 
n Filtrirpapier mit Kobaltch)^<^lösung (0,35 Grm. in 
X) erhalten wird. Ist ein Ueberschuss von Schwefel- 
1 vorbanden, so bildet sieb nach dem Aufsaugen von 
Tropfen der zu prüfenden Flüssigkeit eine schaif be- 
! dunkle Färbung. 

DQ nach diesem Veifahren übereinstimmende Resultate 
lalten, ist es nothwendig, stets ^ne gleich starke 
)n, sowohl bei der Titerstellung der Schwefelnatrium- 
, als bei Anwendung der letzteren zu erzeugen. Es 
; femer hierbei der Grad der Verdünnung der zu 
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Betracht, weshalb man Sorge tragen 
ohl bei der Titerstellung, wie bei der 
annähernd dieselbe ist. 
um bedient man sieb des krystallisir- 
jS + 9HjO), dessen wässerige Lösung 
verdünnt wird, dass 1 CC. derselben 
äink entspricht. 

Flüssigkeit wird mit chemiBch reinem 
löst das Zink in einem schräg ge- 
rauchender Salpetereäure, versetzt mit 
ireh letzteres entstandene Niederschlag 
ind titrirt, nach dem Verdünnen mit 
Wasser, mit Schwefelnatrium. 

Wie schon erwähnt, mUsseu bei der Titerstellung genau 
dieselben Bedingungen eingehalten werden, wie bei der 
eigentlichen Analyse. Hat man nun z, B. in der Lösung 
einer Erzprobe ungefähr 50 pCt. Zink gefunden, so mUssten 
zur Titerstellung ■ der Schwefelnatriumlösung, angenommen, 
dass 1 Grm. Zinkblende zur Bestimmung verwandt wurde, 
0,49 — 0,50 Grm. reines Zink gelöst, und die mit Ammoniak 
versetzte Flüssigkeit mit derselben Menge Wasser verdünnt 
werden, wie bei der Titrirung der Erzprobe. 

Bestimmung des Schwefels, Die Zinkblende läSBt 
sieh sehr gut durch rauchende Salpetersäure oxydiren '}, 
wenn man nur die Vorsicht gebraucht, die Säure zuerst 
einige Zeit in der Kälte einwirken zu lassen. Am zweek- 
mässigsten verfährt man auf die Art, dass man die in einer 
bedeckten Porzeltanschale befindliehe Probe (etwa 0,5 Grm.) 
nach dem Anfeuchten mit Wasser, tropfenweise mit rauchen- 
der Salpetersäure Ubergiesst, bis auf weiteres Hinzufügen 
keine weitere Einwirkung mehr sichtbar ist. - Nach ein- 
bis zweistündigem Stehen kann die Flüssigkeit schwach im 



1) Andere Methoden zur Bestimmung des Schwefels in Schwe- 
felmetallen siehe Analyse des Schwefelkies. 
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Wasser- oder Sandbade erwärmt werden, was so lange 
fortgesetzt wird, als noch rothe Dämpfe auftreten. Man 
fllgt dann tropfenweise Chlorwasserstoffsäure hinzu, erwärmt 
nnd dampft zur Trockne ab. Den Rückstand befeuchtet man 
mit ChlorwaBseretoffsKnre und löst in Wasser. In der von 
der Gangart abfiltrirten Flüssigkeit wird die Schwefelsäure 
als Earyumsulfat gefallt. 



Galmel und Kieselzlnberz. 

Bestandtbeile : Zink, Oadminm, Kupfer, Blei, 
Eisen, Mangan, Kalk, Magnesia, Kohlensäure, 
Kieselsäure und Wasser. 

Die Analyse kann wie die der Blende ausgeführt wer- 
den. Will man die Menge der Kieselsäure neben Sand 
oder Gangart bestimmen, so wird der ungelöst bleibende 
Rückstand mit Natrinmcarbonat gekocht (p. 69). 

Kalk und Magnesia werden in der von Schwefelmangan 
filtrirten Flüssigkeit bestimmt (p. 58). 

Ist die Menge von Kalk ziemlich bedeutend, so ist es 
zweckmässiger, diesen vorher auszuscheiden und dann in 
der von Galeiumoxalat abfiltrirten Flüssigkeit Mangan und 
Magnesia zu bestimmen (p. 59). 

Enthält der Galmei bestimmbare Mengen von Antimon 
nnd Arsen, so masa der Gang der Analyse etwas modificirt 
werden. Man digerirt den durch Schwefelwasserstoff er- 
haltenen Niederschlag,, welcher neben Kupfer nnd Cad- 
mium noch Arsen und Antimon als SulfUre enthält, mit 
Schwefelnatrium , wodurch die beiden letzteren Schwefel- 
metalle in Lösung gehen und nach dem Filtriren, auf Zu- 
satz von verdünnter Chlorwasserstoff- oder Schwefelsäure 
wieder gefällt werden. Der getrocknete Niederschlag wird 
zur Entfernung des beigemengten Schwefels mit Schwefel- 
kohlenstoff ausgezogen und nach dem Trocknen in einem 
Porzellantiegel mit rauchender Salpetersäure oxydirt. Mit 
dem Rückstand verfahrt man wie p. 51 angegeben (Legimng 
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and Zinn'), ]ö8t das erhaltene Katrinni- 
ilorwasserstoflsänre nud bestimmt das Anti- 
Telantimon. Id dem alkohoÜBchen Filtrat 
äure als Magnesium-AmmoninmarseDat be- 

!mei seine Kohlensäure vollständig durch 
Bo bat man nicht nßthig znr Bestimmung 
. 20 angeführte Methode anzuwenden nnd 
Falle mit der Kohlensäure gleichzeitig der 
B Galmei's ermittelt werden. Man wägt 1—2 
ils in einem Porzellanschiffchen ab, schiebt 
Glasrohr von schwer schmelzbarem Glase, 
hre mit einem vorher gewogenen Chlorcal- 
eses mit einem mit Natronkalk gefüllten 
robr. Nach dem starken Glühen der Sub- 
ie beiden Röhren zurUckgewogen und aus 
ahme die Menge von Wasser und Kohlen - 



Phosphorit. 

dtbeil: Calciumphosphat, mit Chlor- 
ium; daneben geringe Mengen von Eisen- 
de (Magnesia), Alkalien und Wasser. 

og der Oxyde. Erste Methode. 1 — l,5Grm. 
lufttrockenen Phosphorit übergiesst man in 
3hale mit rauchender Chlorwasserstoffsäure 
a 1 Stunde im Wasserbade. Nach vollstän- 
dampft man im Wasserbade zur Trockne ab, 
Ickstand mit Ghlorwasserstoffsäure und ver- 
Erwärmeu mit Wasser. Die hierbei unge- 
ide Kieselsäure wird ahfiltrirt, ausgewaschen, 
ogen. 

lg des Kalks von den Übrigen Oxyden wird 
)er Kieselsäure fast zur Trockne verdampft 
uf Zusatz von concentrirter Schwefelsäure 
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ohol (wobei ein nnnöthiger Ueberschuss der erste- 
enaeiden ist) als Calciumsulfat abgeschieden. (Siehe 

filtrirte Flüssigkeit enthält neben Tbonerde, Eisen- 
;. sämmtlicbe Pbospborsäure. Zur Absebeidung der 

tilgt man zn der alkoholischen Lösung Bleiacetat, 

noch ein Niederschlag entsteht, filtrirt ab, wäscht 
lenge von Bleiphosphat, Bleisnlfat und Cblorblei 
)bol vollständig ans und entfernt in dem Filtrat, 
der Alkohol verjagt wurde, das überschüssig zn- 
31ei durch Schwefelwasserstoff. Es ist nicht zweek- 

die Phosphorsänrebestimmung in dem durch Blei- 
ervorgemfenen Niederschlag vorzunehmen, sondern 
lieae in einer besonderen Portion zu bestimmen. (Siehe 

In der vom Sehwefelblei abfiltrirten Flüssigkeit 
rerst das Schwefelwasserstoffgas durch Erwärmen 

und nach dem Versetzen mit Chlorammonium und 
1 mit Salpetersäure , Eisenoxyd und Thonerde durch 
ak gefällt (p. 23} ; welche, wie p. 74 angegeben, 
en sind. 

Filtrat enthält noch Magnesia und Alkalien, welche 
32 getrennt werden. 

vorstehende Verfahren ist mehr znr Bestimmung 
£S neben Pbospborsäure als zur Trennung der letz- 
n Eisenoxyd, Thonerde ete. geei^et, indem durch 
rschUssig zngefUgte Schwefelsäure ein mehr oder 

bedeutender Niederschlag von Bleisulfat (Bleipbos- 
d Chlorblei} entsteht, dessen Filtration und Aus- 
sehr zeitraubend ist. Wenn es sieb nur nm Be- 
g des Kalks handelt, so gibtaach folgende Methode 
jultate. Man versetzt die von Kieselsäure abfiltrirte 
eit mit Ammoniak oder Natronlauge bis zur alka- 
Reaction und fltgt dann Essigsäure in geringem 
liuss hinzu. Bei Gegenwart von Eisenoxyd oder 
e i^rschwindet der durch Ammoniak oder Natron- 
itstandene Niederschlag nicht voUstäncUg und bleibt 
oder Thonerdephosphat ungelöst zurück. Nach 

U,g,l,..Ct>yCOOl^[c 
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sänre (wozn man die aus Silicaten abgeschiedene Eieset- 
Bäure boDQtzt) und Kaliumcarbonat und schmilzt bei schwacher 
RothglUhhilze'). Die wäeeerige Auflösung der Schmelze 
enthält alles Fluor als Fluorkalium, sowie Ealiumphosphat 
und -Silicat. Aus dieser Flüssigkeit wird zuerst die Phos- 
phorsäure durch Silbernitrat abgeschieden. Das Silber- 
phosphat wird filtrirt, mit möglichst geringen Quantitäten 
Wasser ausgewaschen und im Filtrate der Ueberscbuss von 
Silber durch Chlornatrium gefüllt. Zur Trennung der noch 
in Lösung befindlichen Kieselsäure von ünor versetzt man 
mit Ammoniumcarbonat, erwärmt längere Zeit im Wasser- 
bade nnd dampft die von Kieselsäure abfiltrirte Flüssigkeit 
zur Trockne. Die wässerige heisse Auflösung des Rück- 
standes enthält neben Fluorkalium immer nocb eine geringe 
Menge von Kieselsäure. Um diese abzuscheiden, fügt man 
etwas Natriumcarbonat und eine Auflösung von Zinkoxyd 
in Ammoniak in einigem Ueberscbuss hinzu und verdampft 
im Wasserbade, bis die Flüssigkeit nicht mehr nach Am- 
moniak riecht. Das Zinksilicat wird abfiltrirt, mit Wasser 
ausgewaschen und im Filtrat das Fluor als Fluorcaleium 
gefällt. Zu diesem Zwecke versetzt man die in einer Pla- 
tin- oder Porzellanachale befindliche, zum Sieden erhitzte 
Flüssigkeit mit einer Auflösung von Cblorcalcium und setzt 
das Kochen noch einige Zeit hindurch fort. Die Flüssigkeit 
wird nicht eher filtrirt, bis dieselbe vollständig klar erscheint, 
und der Niederschlag durch Decantation mit heissem Wasser 
ausgewaschen. Am Besten übergiesst man den {Niederschlag 
mit Wasser, kocht auf, filtrirt die klare Lösung ab und 
wiederholt das Kochen mit Wasser so lange, bis der Nie- 
derschlag vollkommen ausgewaschen ist, erst dann spült 
man denselben auf das Filter. 

Der durch Chlorcaicium hervorgebrachte Niederschlag 
ist ein Gemenge von Fluorcaleium und Calcinmcarbonat 



1) Ein zu starkes Erhitzen ist der Flüchtigkeit der Flnoralkali- 
metalle wegen zn venneideo. 
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ch Einwirkung des zagettlgten Natrinmcar- 
calcium). Um letzteres von dem Fluoreal- 
, glüht man den trocknen Niederschlag im 
tibergiesst ihn nach dem Erkalten mit Eseig- 
I Calciumcarbonat gelöst, so dampft man, 
1er Essigs&nre im Wasserbade , zur Trockne 
i Calciumacetat dnrch Auswaschen mit Was- 

zurUckbleibende reine Fluorcalcinm wird 
lit und gewogen. 

f des Chlore. Dasselbe wird in der sal- 
ung von ungefähr 5 Grm. Phosphorit als 
dmmt. Beim Erwärmen mit Salpetersäure 
chtigen, dass, wenn man die Flüssigkeit 
Chlorwasserstoffsäure ausgetrieben wird. 
; der Phosphorsäure. Man vei-wendet 
Grm. Substanz, welche durch Digerireu mit 
rwasserstoffsäure in Lösnng gebracht wird ')■ 
ng beendet, so dam^Tlit man die Lösung im 

befeuchtet mit Salpetersäure , dampft wieder 
t den Rückstand, nachdem derselbe auf Zu- 
Salpetersfinre erwärmt wurde, in Wasser, 
BthigenfallB vorher filtrirten Flüssigkeit wird 
ure durch Ammoniummolybdat gefällt und 
<2 angegeben , als Magnesiumpyrophosphat 

lorsäure lässt sich fast ebenso genau auch 
bestimmen, und wird die nachfolgende Me- 
; in der Praxis angewandt. Die Methode 

mang der PhOBphoraäure in PhoBphoriten , welche 
Igen Ton Eisen oder Thonerde enthalten, empfiehlt 
m wenn man die Phosphorsäure -maasaanalytiseh 
ir Aufschliessang des Minerals Dprocenljge Schwefel- 
I. Hau filtrirt den aus Gips, Kieselsäure, Eiseu- 
nden ßUckstand ab, wäscht mit Wasser aas, macht 
mmoniak oder Matronlange alkaliach und Versetzt 
B zur sauren KeactioD. 
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der Fällbarkeit der in essigsaurer Lösung beflnd- 
ospbate durch Uranacetat. Der Pnnkt , wano 
jhorsäDre in Uranosydphospbat übergeführt ist, 
1 Kalinmeisencyanür, welches mit Uransalzen einen 
in Niederschlag von Uraneiseneyanllr erzeugt, er- 
Inr Ansftihrung der Methode dienen folgende Lö- 

ne ÄoflSsnng von Uranacetat (nicht Nitrat) in 
Man löst ungefithr 38 Grm. krystallisirtes Uran- 
Wasser, fügt etwa 5 CC. concentrirte E^igsäure 
l verdünnt auf 1 Liter. 1 CC. dieser Flüssigkeit 

annähernd 0,005 Grm. Phosphorsäure. Da die 
eim Stehen basische Salze ausscheidet, so' wird 
rst nach einigen Tagen filtrirt und dann die Titer- 
orgenommen; 

ne Lösung von Natriumacetat, welche man durch 
von 100 Grm. Natriumacetat in 900 CC. Wasser 
ifügen von 100 CC. Essigsäure vom spec. Gewicht 
It; 

ine Auflösung von neutralem Caicinmpbospjiat 
, welche zur Titerstellung der Uranlösung difent. 
enntzte man hierzu eine Auflösung von Natrium- 
'). Neuere Versuche ') haben indess gezeigt, daas, 

Uranlösung zur Bestimmung der an Calcium ge- 
Fbosphorsäure benutzt wird, auch zur Titerstellung 

ein Kalksalz angewendet werden muss, indem der 
1 Fhosphorsäure in Lösungen von Calciumpbosphat 
len Fällen zu niedrig ausfiel, wo der Titerstellung 
ilösung das Natriumphospbat zu Grunde gelegt 
>ieses Verbalten findet seine Erklärung darin, dass 



e Flüssigkeit enthieK 10,087 Ghd. krystalliairteB Natrium- 
in Liter. 

esser, Härker und Jani. Ueber die Methoden der 
iure - Bcetimmung, Zeitscbrift fUr analytische Chemie 
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sige Säoie fast yollständig durch ÄbdampfeD, so 
1 dem Verdünnen mit Wasser noch eine klare Lö- 
teht. Den Rest der Gfalorwasserstoffsäure stumpft 
Vmmoniak ab (wobei ein Ueberschnss sehr zu ver- 
t) und löst den hierdurch entstandenen Niederschlag 
;z von Essigsänre. Sehliesslich fügt man 10 CC. 
;etat hinzu, bringt die Flüssigkeit durch Verdiinnen 
er auf dasselbe Volnmen wie bei der Titerstellung 
hrt genau, wie dort angegeben. 

Borooatrocalcit. 

mdtheile: Kalk, Natron, Borsäure und Was- 
mit Chlorkalinm, Chlornatrium und Na- 
Ifat. 

mmung der Oxyde. Zur Bestimmung derselben 
thwendig, die Borsäure vorher zu verflüchtigen. 
rgiesst ein^e gewogene Menge der Substanz mit 
lerstoffsäure und digerirt einige Zeit im Waaser- 
ch dem Erkalten fügt man vorsichtig tropfenweise 
te Schwefelsäure hinzu und erhitzt allmählich, bis 
e überschüssige Schwefelsäure verjagt ist, Hier- 
rd alle Borsäure als Borfluorid verflüchtigt und 
ie Basen in Sulfate umgewandelt, 
der Flusssäure kann man sich auch des Fluor- 
ns bedienen, mit welchem man die Substanz innig 
d nach Zusatz von concentrirter Schwefelsäure 
I erhitzt. 

Sulfate werden in ChlorwasserstofTsäure gelöst und 
i aus der mit Ammoniak neutralisirten Iilüssigkeit 
moxalat abgeschieden (p. 1). 
Bestimmung der Alkalien wird ausgeführt, indem 
Filtrat von Caleiumoxalat zur Trockne bringt und 
stand von Natrium- und Kaliumsulfat bestimmt, 
berücksichtigen ist, dass zur Zersetzung der Hy- 
schliesslich auf Zusatz von Ammoniumcarbouat 
erden muss Cp- 24). 
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irbei zurückbleibende Magnesia kann entweder, 
^nswascben mit heissem Wasser, als solche ge- 
, was vcFrzaziehen ist, in Magnesinmammonium- 
>ergefUhrt werd^ (p. 3). 
rsänre wird im Filtrate wie vorhin, das Chlor 
^sonderen Menge der Salpetersäuren LijBung als 
bestimmt (p. 5). 

. der Boracit Wasser (Stassfarthit), so kann 
31 Boronatrocalcit angegeben, bestimmt werden. 

Analyse der SUfchte. 

eselsauren Verbindungen lassen sich durch ihr 
BS Verhalten- gegen Sänreo' in zwei Gruppen 
d man unterscheidet Silicate, welche durch Säu- 
, niid solche, welche durch Säuren nicht aufge-. 
erden. 

ersteren Gruppe gehören z. B. : 
in, Analcim, Botryolith, "Brewsterit, Chabasit, 
, Datholith, Dioptas, Elaeolith, Gadolinit,' Gehli- 
, Kieselwismutherz, Kieselzinkerz, Lieyrit, Meer- 
illinit, Mesolyp, Nephelin, Okenit, Orthit, Pecto- 
rit. 
L durch Säuren nicht zersetzbaren Silicaten ge- 

^ndalusit, Augit, Axinit, Beryll, Bimsstein, Chlo- 
Dialag, Dichroit, Eukks, Feldspath, Kali- und 
Uimmer, Granat, Karpbolit, Labrador, Mangan- 
;oklas, Peehstein, Perlstein, Petalit, Pinit, Ser- 
imanit, Speckstein, Talk, Turmalin, Vesuvian. 

' der Kieselsäure in durch Säuren zersetzbaren 
Silicaten. 

rsetzung wendet man gewöhnlich Cblorwasser- 
jelten Salpetersänre (so. z. B. bei bleioxyd - oder 
iltigen Silicaten) öder concentrirte Sphwefel- 
iglich zur AtifsChliessung von Thonerdesilicaten) 



l)5,l,r.,M-,,.GOOl^[c 



eigenl 
das 8 

men. 

Probe 

ilioat a 
ao nin 

er tibi 

abgei 

sellansc 
so das 

blDZQ 

irend n 
die E 

a»lfe i 
tes, ba 
indess 
■t (Qua 
beigem 
ntBtebe 

es Min 
eil der 
ih in T' 
währei 
sibt S 
dampft 
■ Trooli 
Cblor 
tändig 
ide Sili 
lie iip 
Binige 

d der 
imOssig 
bdbe 



by Google 



ärmt. Dann Hbergiesst man mit heksem Was- 
inige Zeit um und filtrirt die Kieselsäure ab. 
lelsäure auaserordentlieh die Poren des Filters 
3 ist es rathsam, dieselbe in der Schale voU- 
h Decautation mit heissem Wasser auszuwaschen 
n Niederschlag aufs Filter zu spritzen, 
1 der Kieselsäure abültrirte Flüssigkeit enthält, 
das Trocknen des RUekstandes bei 120" C. be- 

nebcD den Oxyden, immer noch geringe Mengen 
ure gelöst. Bei genauen Analysen mnss daher 
ochmals verdampft und der Rückstand wie vor- 
It werden. 

im Trocknen des Niederschlages wird die Kiesel- 
it und gewogen. Zu diesem Zwecke wickelt 
iderschlag in das Filter ein und glflht denselben 
atintiegel zuerst über der gewöhnlichen Gas- 
das Papier yerkohlt ist, dann stark über dem 
iigt sieb nach dem Glttben der Inhalt von un- 
Papierkohle geschwärzt, so wird das Erhitzen 
< zugedeckten Tiegel über der einfachen Gas- 
setzt, bis der Inhalt rein weiss erscheint. Das 
Kieselsäure über dem Gebläse darf nur in dem 
iSenen Tiegel geschehen, indem sonst durch den 
zug leicht bedeutende Mengen der Kieselsäure 
werden. 

Fällen muss man sich Überzeugen, ob die er- 
elsäure rein ist, oder ob dieselbe noch unzer- 
ral enthält Dies geschieht am Einfachsten, 
äinen Theil des Niederschlages mit Fluorwasser- 
er mit Fluorammonium erhitzt, wobei kein Räck- 
■,Q darf^). Wird ein Rückstand erbalten, so 



'. Silicate eathalten Titansäure, welche mit dei Eiesel- 
iledea wird, vorausgesetzt, dass man den oben erhal- 
ifungarttckstand nicht mit zu viel Chlor waaserstoffsäure 
welchem Falle dieTitansÜuie grös8t«ntheile In Auftösung 
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Uenge von Ealk in dem Mesotyp eiDigenuaassen 
10 ist der Thonerdeniederschlag nicht ganz rein. 
dauD die mit Ammoniak gefüllte Flüssigkeit mit 
an und neutralisirt die tlberschUssige Sänre mit 
Bo dass die Lösung noch schwach sauer reagirt. 
:ie8st die Uher dem Niederschlage stehende klare 
durch's Filter ab, löst den Niederschlag wieder 
«erstoffsänre , verdünnt stark mit Wasser und 
lie Fällung. 

ffogene Thonerde enthält alles Eisenoxyd und 
noch geringe Mengen von in Lösung gegangener 
Man digerirt den Niederschlag mit rauchender 
stoffsäure, entfernt den Ueberschuss durch Ab- 
id bestimmt das Eisen in der von Kieselsäure 
■"Ittssigkeit maaesanalytisdi (nach p. 59 oder 

1 k wird in der von Thonerde abfiltrirten Lösung 
von Ammoniumoxalat als Calciumoxalat abge- 
d durch Glühen in Calcinmoxyd übergeführt, 
nach der Menge von Kalk kann leicht etwas 
en Niederschlag Übergehen. Zur Abscheidung 
inem Calcinmoxalat ist es deshalb nöthig, den 
* nach dem Filtriren wieder in Chlorwasserstoff- 
en und nochmals zu fällen. 
;rat enthält nunmehr neben den Ammoniaksalzen 
[n als Chlomatrium. Man verdampft dasselbe in 
- oder Porzellanschale zur Trockne, entfernt die 
ilze durch schwaches Glühen und bestimmt das 
I, indem man den erhaltenen Rückstand in einen 
?latintiegel bringt und denselben bei aufgelegtem 
fach glüht (p. 13). 

issergehalt des Mesotyps wird ermittelt, in- 
as bei 100" C. getrocknete Pulver im Platin- 
,um Constanten Gewicht glflht. Es ist zweck- 

, letzteres hierdurch nnlöslich nud die aacbherige Tren- 
inetde erecbwert wird. 
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bei Natrolitb angegeben, und bestimmt in 
ilsänre abfiltrirten Flüssigkeit zuerst die Tbon- 
ileDBäurefreiem ÄmmODiak. Die gefällte Thou- 
orsänrebaltig. Um die Borsäure zu eutfernen, 
Q den trocknen Niederschlag im Platintiegel mit 
offsäure oder mengt denselben mit Fluorammo- 
nige Tropfen concentrirte Schwefelsäure hinzu 
rodnrcb die Borsaure als Borflnorid vollständig 
rird. Zur Verjagung der Schwefelsäure setzt 
litzen noch einige Zeit a,uf Zusatz von etwas 
rbonat fort. 

k wird in der von Tbonerde abtiltrirten FlUs- 
Galciumoxalat abgeschieden (p. 1) und die 
in dem Filtrat als Ammonium -Magnesium- 
Sllt (p. 3). 

säure wird gewöhnlich aus dem Verlust be- 
ll man dieselbe direct bestimmen, so mengt 
Togene Menge des Silicats mit der vierfachen 
Caliumcarbonat und schmilzt Die Schmelze 
.sser ausgekocht, der ßltrirte Rückstand mit 
tser ansgewaschen und in dem Filtrat Kiesel- 
rde und Kalk durch Ammoniumcarbonat und 
tfite von Kieselsäure mit Zinkosydammoniak ab- 
(Siehe p. 98.) Die scbliesslieh erhaltene, von 
Thonerde nnd Kalk vollständig befreite Lösung 
orwasserstoifsäure übersättigt und zur Trockne 
Bebandelt man den Rückstand mit einer 20pro- 
ang von Ealiumaeetat, so bleibt das Bor als 
m zurück, welches, wie p. 103 angegeben wurde, 
lestimmt wird. 

ssergehalt desDatoliths wird, wiebeiNatro- 
m, bestimmt. 

OliTin. 

xyd-Magaesiumsilicat. 
rocknete Mineral wird mit Chlorwasserstoffsäure 
die Kieselsäure wie gewöhnlich abgeschieden. 

U,g,l,..Ct>yCOOl^[c 
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kleinen Mengen von Thonerde und Mangan- 

zersetzt das Mineral mit Ghlorwasserstoffsänre und 
die Kieselsäure durch Eindampfen der Lösung ab. 
ivin p. 110.) 

Filtrat von Kieselsäure wird zur Oxydation des 
luls mit Salpetersäure oder Kaliumchlorat erw&rmt 
I is en ^y d in der mit Natriumcarbonat ncutralisirten 
it auf Zusatz von Natriumacetat gefällt (p. 58). 
Niederschlag enthält neben Eisenoxyd sämmtliche 
le und gewöhnlich noch eine geringe Menge von 
re. Zur Abscheidung der letzteren digerirt man 
vach geglUhten und gewogenen Niederschlag mit 
!r Chlorwaaserstoffsäure , dampft den Ueberschuss 
Itrirt nach dem Verdünnen mit Wasser. Die Menge 
lerde ergibt sich aus der Differenz, wenn man die 
Kieselsäure , sowie die Gesammtmenge des Eisens 
oxyd berechnet, von dem gefundenen Gewicht in 
ingt. 

laa Eisenoxyd durch zu starkes Glühen in Chlor- 
ffsäure unlöslich geworden, so bringt man dasselbe 
imelzen mit Kaliumhydrosulfat in Auflösung. (Siehe 
istein p. 64.) 

pon Eisenoxyd abfiltrirte Flüssigkeit versetzt man, 
ng des Kalks, mit Ammoninmoxalat (p. 1) und 
im Filtrat das Mangan, nach vorheriger Nentrali- 
t Ammoniak, als Schwefelmangan ab (p. 8). 
Bestimmung des Eisenoxyds neben Eisenoxydul 
1 ähnlich, wie früher angegeben (Magneteisenstein 
rerfahren. Man löst das Mineral im Kohlensäure- 

Chlorwasserstoffsäure, bringt die Lösung, ohne 
■säure abznfiltriren, auf ein bestimmtes Volumen 
mmt in der einen Hälfte das Eisenoxydul mit Ka- 
omat (p. 63) und in dem Rest das Eisenosyd mit 
■ür (p. 64). 
3tzt man das Mineral statt mit Chlorwasserstoff- 

concentrirter Schwefelsäure, (siehe Chromeisenstein 
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dem Ealkntederschkge erhaltene Filtrat wird 
Qg der A I k a 1 i e D zur Trockne verdampft , der 
ir VerjagDDg der Ammoniaksalze geglUht nnd 
a Sulfate gewogen {p, 24). 
anwaii von Kali müssen, zur Trennung dee- 
atron, die gewogenen Sulfate vorher in Chlo- 
hrt werden (p. 33). 

ing des Schwefels. Die TJeberftihnmg des 
Sehwefelsäiire kann nach der p. 93 angegebe- 
ausgefUhrt werden , oder man fügt zu dem 
larinpulver et^as Kalinmchlorat und ttbergiesst 
läure (circa 50 CC.) vom spee. Gewicht 1,36. 
n Uhrglas oder Triebter bedeckte Schale wird 
oder Sandbade erwärmt und von Zeit zu Zeit 
cblorat zügegeben. Ist die Oxydation vollendet, 
lan nach dem Erkalten die Fklssigkeit mit 
^offsäure und dampft im Wasserbade zur Trockne 
3kstand wird in Wasser gelöst und die Schwe- 
er von Kieselsäure abfiltrirten Flüssigkeit mit 
gemUt (p. 2). 

die zu fallende Flüssigkeit noch unzersetztes 
t oder auch Nitrate, so ist das erhaltene Ba- 
ait Barynmchlorat oder Nitrat verunreinigt, 
hlorat lässt sich leicht entfernen, wenn das 
yumsnlfat mit verdünnter Ghlorwasserstoffsäure 
{p. 3). Das Baryumnitrat wird durch Chlor- 
ire indess nur unvollständig entfernt, 
endnng jener Methode muss man daher Sorge 
die" Nitrate vor der Fällung mit Chlorbaryum 
ersetzt sind. Dies läast sich erreichen, wenn 
letersaure Lösung wiederholt auf Zusata von 
wasserstoffsäure im Wasserbade zur Trockne 

selbstverständlich bei der Berechnung der Ana- 
ge von Schwefelsäure, welche als solche in 
'. enthalten ist, von der durch Oxydation 

l)5,l,r.,M-,,.COOl^[c 



llö 
gebildeten .in Äbzng gebracht 

on Schwefel bestinunen, welche 
ramarin« als Schwefelwaeeer- 
brt man letzteres allein in Sehwe- 

■ Operation benutzt man den in 
irat I). Der ungeföhr 500 CC. 
iht einerseits mit einem Eohlen- 
ite nnd andererseits mit der mit 
irptioneröhre a in Verbindung. 

Fig. 12. 



1) ProfeBSOi Landolt bat diese Methode schon vor einigen 
Jahren zur Bestimmung des Schwefels im Leuchtgas angewandt; 
dieeelbe wurde seitdem auch zur Analyse anderer SchwefeWerbin- 
dnngen, unter Anderem aur Bestimmting des Schwefels im Roh- 
eisen , im hiesigen Laboratoriam benutzt. 
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etztere, welche durch eine Bürette mit geitlichem Zufluss- 
jhr ersetzt werden kann, ist etwa 6U Cm. lang und 2 Cm, 
reit. Der Scheidetrichter b ist mit einer Auflösung von 
irom in Chlorwasserstoffsänre nnd der Scheidetrichter (Z 
lit ChlorwasserstoffBänre getllllt. Zur Absorption der bei 
er Zersetzung frei werdenden Bromdämpfe ist die zweite 
lurchbohrung des auf a befestigten Kork- (nicht Gummi-) 
topfens mit einem rechtwinklig gebogenen Glasrohr ver- 
ehen (in der Zeichnung nur angedeutet), dessen Ende in 
inen mit Chlorwasserstoffsäure angefüllten Cylinder ebeu 
intancht. 

Ist der Apparat zusammengesetzt, so bringt man zuerst 
ie gewogene Probe Ultramarin nnd dann soviel Wasser in 
en Kolben K, dass das zum Einleiten von Kohlensäure 
«stimmte, rechtwinklig gebogene und bis auf den Boden 
es Kolbens gehende Glasrohr in dasselbe eintaucht. Dann 
isst man aus dem Scheidetrichter b tropfenweise Bromlösung 
n a einfliessen , so dass der untere verengte Theil der Köhre 
;efHllt wird, und öffnet allmählich den Hahn des Trichters d. 
st auf weiteren Zusatz von ChlorwasserBtoflfsäure keine Gas- 
ntwickelung mehr sichtbar, so wird der Inhalt des Kolbens 
angsam zum Kochen erhitzt, während man gleichzeitig 
ieo Glashahn bei e öffnet und einen continuirlichen Strom 
'on Kohlensäure durch die Flüssigkeit hindurchgeben lässt, 
lis alles Schwefelwasserstoffgas ausgetrieben ist Letzteres 
rird durch das Brom vollständig in Schwefelsäure Uber- 
;eftlhrt. In dem Maasse, als dieses stattfindet, wird die in 
1er AbsorptionsrÖbre a befindliche Bromlösung entfärbt, 
velche man in ein unterstehendes Becherglas ablässt, und 
fleiehzeitig durch Oeffnen des Glashahnes des Trichters b 
trsetzt. Damit alles Schwefelwasserstoffgas zu Schwefel- 
läure osydirt wird, mnss man dafür sorgen, dass die obere 
Ifilfte der im Bohre a befindlichen Glasperlen während 
ies ganzen Versnchs mit noch unzersetztem Brom befench- 
et ist, was leicht gelingt, wenn man die Bromlfisung 
brtwäbrend tropfenweise ausfliessen lässt und gleichzeitig 
iie im unteren Theile der Rühre augesammelte FlUssig- 

"uigil^hyCOOl^lc 



i keinem Falle darf sich 
I, dasa dieselbe beim c 
langen kann. Es ist die 
ien, weil sonst die Koh 
Drnck der in a befindiic 

igter Zersetzung spult m 
bfemt Brom und Chlorwas; 
begtimnit die Schwefelsäv 
" (p. 2). 

gehalt des Ultramarins 
Ösnng einer besonderen P 

Eisenft-ischschlacbe. 

le: Eisenoxydul, Eis 
, Manganoxydul, Eup 
ignesia, Kieselsäure, 
re und Titansäure, 
it die feingepulverte, be 
uit Chlorwasserstolffiäure 
bei Natrolitb angegeben, 
1 Titansänre geht diese ii 
;r. (Siehe p. 106.) 
e der Analyse ergibt sich 
enerze Gesagten, weshall 

a zur Trennung des Ei?eni 
p. 58) , so' kann in dem E 
^elammoninm auch anf Z 
Mangansuperoxydbydrat 
ireh Glühen an der Lufl 
„_„._. und als solches gewogi 



1) Die Oxydation von Mangan durch Chloi 
bei Gegenwart von Ammoniaks alzen nicht volla 
Eisen nicht nach der p. 56 angegebenen Metho 
resp. Ammonlnmcarbonat abgeschieden werden 
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Zn difiBem Zwecke cöDccntrirt man das von EieeiM 
erhaltene Filtrat durch Eindampfen nnd ittgt zn di 
den Flüssigkeit Chlorwasser, bis dieselbe starb 
riecht. Die Oxydation ist vollendet, wenn die 
ausgeschiedenen braunschwarzen Niederschlage voi 
superoxyd stehende Flüssigkeit, von etwas gebilde 
mangansänre roth erseheint. Man fUgt dann einig 
Alkohol hinzu, nnd setzt das Erwärmen fort, bis 
sigkeit farblos ist. 

Das Chlorwasser kann auch durch Brom erset 
von welchem man einige Tropfeo zn der auf nngef 
erwärmten Flüssigkeit hinzufügt. Man erwärmt 
bis der llebersehuss von Brom verjagt, d, h. di 
keit farblos geworden ist und filtrirt das Mangans 
hydtat ab, welches zuerst mit salzsäurehaltige: 
(1 Vol. Chlorwasserstoffsäure und 99 Vol. Wassi 
mit reinem Wasser vollständig; ausgewaschen wir 

Kalk und Magnesia werden in der vor 
snperoxyd abfiltrirten Flüssigkeit, wie gewöhnlich, 

Zur Bestimmung von Eisenoxydul neben C 
wendet man eine besondere Menge, welche man 
durch concentrirte Schwefelsäure in einer zugesc 
Glasröhre zersetzt (p. 75). Bei Anwendung von Ch 
stofFsäure zur Lösung der Schlacke ist, wenn ds 
dene Eisen oxydul mit Chamäleon bestimmt wc 
das p. 63 Gesagte zu beachten. In diesem Falle 
denfalls zweckmässiger, das Eisenoxydul mit Kai 
mat zu bestimtnen (p. 63). 

Enthält die Schlacke metallisches Eisen, 
man zur Bestimmnng desselben circa 5 Grm. in < 
Platinschale und Ubergiesst mit einer Auflösung 
stallisiftem Eupfersulfat. Es wird hierdurch eine 
entsprechende Menge von metallischem Kupfer a 
den'). Nach längerem Stehen und häufigem 
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: anzersetzter Schlacke a 
igewaschen und der RUi 
nit Salpetersäure digerin 
durch Abdampfen imd 
ire versetztCD wässerigen 
3r als Schwefelkupfer. 
cke an und fUr sich Ku 
e Schwefelkupfer in Abzuj 
ndlicb, dass bei Gegenw 
les beim Behandeln mit < 
jrllr iu LCsung geht, die 
Dg des direet bestimmte 
rdeu muss. 

von Phosphorsäure u 
am Besten durch Schmei 
aeke mit Natriumcarbona 
seisäure. (Siebe p. 67 u: 

- und Bleischlacken. 

scnoxydul, Thonerdf 
'd, Bleioxyd, Baryt, i 
icselsäure, Schwefe 

! und bei 100» C. getrockn 
zersetzt und die Kieselsi 
Baryt mit Barynmsnlfat 
eben, abgeschieden. Un 
imen, ei'wärmt man dei 
ivasserstoffsäure oder men, 
nd bestimmt das Gewicb 



in diesen Schlacken enthalte 
, Kobalt, Nickel etc. In B 
rerweise ich auf die Analyi 
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standeB '). Die Kieselsäure ergibt eich dann aas 
ferenz. 

Bei einiger Menge von Bleioxyd kann sich 
Kieselsäure aach Chlorblei krystallioisch auescheid 
ches durch Auswaschen mit Wasser nur langsam 
lösong geht. In diesem Falle wird die rückständig 
säure wiederholt mit Wasser ausgekocht und dann 
Filter gebracht. 

Das Filtrat wird zur Bestimmung des Bleis a 
von verdünnter Schwefelsäure bis zur Verjagung d 
wasserstoffsänre eingedampft und das Bleisulfat n: 
bestimmt. Bei einiger Menge tod Eisen geht b 
dampfen leicht etwas Eisenoxyd in den Bleiniei 
über. Eb ist daher meist vorzuziehen, das Abdan 
bis zur Verjagung der grßssten Menge von Chlorws 
säure zu bewirken, dann die Flüssigkeit mit Amn 
versetzen, bis ein bleibender Niederschlag entsteht, 
sen wieder in verdünnter Schwefelsäure zn I6sen. 
ständigen Fällung des Bleisnlfats fUgt man '/, Vol 
kohol hinzu. 

DasKupfer wird in der von Bleisulfat abtiltrii 
sigkeit, nach Verjagung des Alkohols, mit Schwel 
stoö' gelallt und als Schwefelknpfer bestimmt (p. : 
Anwesenheit von Antimon odei- Arsen muss jen« 
mit Schwefelnatrium digerirt werden, wodurch l 
Auflösung gehen (p. 72). 

Hat man nach Ausscheidung des Kupfers in 
träte das SchwefelwasserstofFgas verjagt und das 1 
dnl auf Zusatz von Salpetersäure oder Kaliumc 
Oxyd übergeführt, so wird die Analyse nach den 
gegebenen Methoden weiter ausgeführt, nur mit dt 
schiede, äass man hier die geringe Menge von 
zweckmässiger durch Chlor oder Brom fällt. (Siel 

Sind in der Schlack^ Alkalien enthatten, s 
diese am Besten in einer besonderen Probe bestin 



t ) Der Rückstand iet nocb qualitativ zu prUfen. 
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100" C. getrocknete Probe in einer Platinschaie i 
UeberachuBS von Schwefelsänrehydrat (gleiche Voll 
centrirte Schwefelsäure und Wasser) und erhitzt zni 
was man so lange fortsetzt, bis sämmtliche Sch^ 
verjagt ist. Diese Operation wird nach dem Erkal 
mala wiederholt nnd schlieselich der Rückstand i 
anf Zusatz von etwas ChlorwasserBtoffsäure unter ] 
gelöst. 

Die Zersetzung der Thone mit Schwefeleäo: 
auch sehr gut, wenn man dieselben im fein zi 
Zustande mit concentrirter Scbwefelsäare zu ei 
zusammenrttbrt nnd die Aufschliessung bei 300" C 
Luftbade von Porzellan bewirkt (Figur 13). N; 
Stunden ist die Zersetzung gewöhnlich vollendet. 



Fig. 13. 



darf dann, ipit einem Gla 
rieben, kein Knirschen erze 
Gegenwart von Sand wird 
immer in geringem Maasee e 
bei bedeutendem Knirschec 
Ruckstand nochmals mit Seh 
befeuchtet und bis zur Verj; 
selben digerirt. 

Die in Chlorwasserstol 
gelöst zurückbleibende Kie 
wird nach dem Auswaschei 
ser geglüht und gewogen ; c 
heriges Kochen mit einer 
von Natriumcarbonat lässt sieh die Menge von Qi 
neben Kieselsäure ermitteln (p. 69). Der resultin 
kann noch auf einen Gehalt an unzersetzten Silic 
Feldspath etc. geprüft werden. 
I Thonerde undKalk werden wie bei Natrolii 
die Magnesia und Alkalien wie p. 32 angeg 
einander getrennt. 



man dano in einer beBonderen Probe durch Zersetzung 
vaeserstofisäare oder Ftubrammoninm (p. 124). 
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Ist der zu nnterBuchende ThoD eisenhaltig, ao wird 
dae Eisenoxydal oder Oxyd zweckmäBBig in einer beßon- 
deren Portion maassanalytisch bestimmt (p. 75) und die ent- 
sprechende Menge Eiseuosyd von dem Gewicht der Thon- 
erde in Abzng gebracht. 

Bei Gregenwart von Erdcarbonaten bestimmt man 
die Kohlensäure nach p. 20. 

Vorausgesetzt, dass der Thon weder organische Stoffe 
noch Eisenoxydul enthält, kann d^ Wasser durch Glühen 
einer abgewogenen Probe im Platintiegel bestimmt werden, 
eventnel ermittelt man den Wassergehalt durcb directe Be- 
stimmung (p, 23), wo dann der GIHhverlust annähernd die 
Menge von Wasser und organischer Substajiz repräsentirt 

Sind Erdcarbonate 'vorhanden, so ist diese Art der 
Bestimmung nicht anwendbar, indem dann gleichzeitig Koh- 
lensänre entweicht. 

Bestimmung der Kieselsäi^e in durch Säuren nicht zersetz- 
baren Silicaten. 

Mengt man ein Silicat mit Natrium- oder Kaliumcarbo- 
nat und schmilzt, so entsteht durch Aufnahme von Alkali 
ein dnrch Säuren zersetzbares Silicat. Das Schmelzen des 
Silicats mit kohlensaurem Alkali hat also nur den Zweck, 
dem ersteren einen Theil der Kieselsäure zu entziehen und 
dasselbe in ein dnrch Säuren zersetzbares Silicat ttberzu- 
fllhren. 

Um die Zersetzung eines Silicats nach dieser Methode 
auszuführen, mengt man die fein gepulverte, bei 100" C. 
getrocknete Substanz in einem Platintiegel mit Hülfe eines 
Platinspatels oder Glasstabes mit dem vier- bis fünffachen 
Gewichte eines Gemisches von Natrium - nnd Kaliumcarbonat 
(5 : 7) und schmilzt, bis keine Kohlensäure mehr entweicht und 
die Masse ruhig fliesst. Bedient man sich hierzu de^ ein- 
fachen Bunsen'schen Brenners, so nimmt die Zersetzung 
etwa eine halbe Stunde in Auspruch, während bei Anwen- 
dung der Gebläselampe dieselbe in kürzerer Zeit (etwa 
10 Minuten) ausgeführt werden kann. Hat man eine Platin- 
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!rfl]gung, so giesst man deo flllBsigen Inhalt 
n dieselbe ans, oder mau stellt den Tiegel auf 
senplatte, wodurch sich nach dem Erkalten der 
pgels, dnrch Zusammeudritcken der Wände des- 

ablOsen lässt. Die Schmelzt Ubergiesst man 
herglase mit der 20 — SOfachen Menge Wasser 
lieselbe dnrch Erwärmen im Wasserbade anf. 
an nach und nach Ghlorwasserstofifeänre hiuzn, 
] eine Zersetzung wahrzunehmen ist, und spQlt 
■s Tiegels ebenfalls mit verdllimter Chlorwasser- 
der HanptlQsnng. Findet nach weiterem Zusatz 
lin Aufbrausen mebr statt, so wird die Fittssig- 
serbade erwärmt, wodurch die letzten Reste 
icrsetzt werden und die absorbirte Kohlensäure 
wird. Um nun die in chlorwasserstollsaure 
gegangene Kieselsäure abzuscheiden ' ), wird 
jit in einer Platin- oder Porzellanschale Her- 
der KUckstand im Wasserbade oder im Luft- 
>" C, erhitzt, bis derselbe staubig trocken er- 
Uebrigen verßthrt man, wie p. 105 angegeben 
sieher zu sein, dass die vorhandenen Oxyde 
1 Lßsnng gehen, ist es rathsam', die nach dem 
is Ruckstandes mit Chlorwasserstoffsäure nnd 
ler Schale zurückbleibende Kieselsäure noch 

mit erwärmter Chlorwasserstofi^ure auszu- 
ann erst aufs Filter zu bringen. 
h Auswaschen mit heissem Wasser vollständig 
;selsäare wird nach dem Trocknen geglüht nnd 
106). 

ier Alkalien in durch Säuren nicht zersetzbareti 

Silicaten. 
Aufschliessung eines Silicates mit Alkalicarbo- 

DStändea kann die Eieaelsäurc auch in der ang-e- 
gaoz g(! löst bleiben, besoaders bei Anwendung einea 
chuaaeB von Alkati carbonat, oder auch dann, wenn 
lelaänre vorhanden ist. 
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niing der in dem Silicat enthaltenen Älka- 
&e ansgeHcblossen , und man muss hier 
;zungsmittel in Anwendung bringen. Man 
ein Gemisch von Fluorwaaserstoff- nnd 
r reine Fluorwasserstoffsäure oder auch 

eis Silicat mit FluorwasserHtoffaänre oder 
80 bildet sich fluchtiges Silicinmfluorid, 

ab Fluorverbindungen im Rückstand, nnd 
rmen mit Chlorwa88erB(üffsäure> nuter Ver- 
orwasserstoflsäure als Chloride in Auflösung. 

mit FluorwasserstoffsSure. Man 
n gepulverte und getrocknete Silicat in 
mit conceutrirter Fluoi'wasserstolfsäure 
linem Gemisch von Scliwefelsäurehydrat 
jncentrirte Schwefelsäure und Wasser) und 
va8ser8toflfeäure(lThl.Schwcfelsäurehydrat 
iior Wasser stoffsäure J and erwärmt bis fast 
die Zersetzung vollendet*), so verdampft 

und erhitzt bis zur vollständigen Ver- 
refelsäure, wobei indess die Temperatur 
weigert werden darf, weil hierdurch einzelne 
, Eisenoxyd) nur sehr schwer in Auflösung 

rkalten erwännt man den Rückstand mit 
rwasserstoffsäure nnd setzt das Erhitzen 
r von Wasser noch einige Zeit hindurch 
lei ein Theil ungelöst, so kann derselbe 
tzter Substanz, bei Gegenwart von Baryt 
irynmsnlfat herrUhrcn. Der Rückstand ist 
1 prüfen und musa eventuel das Erhitzen 
offsäure wiederholt werden. 

gleich bemerken, daes das AafachliesseD der 
leserBtoffsäure oder Fluorammotiiuiii durch vor- 

erleicht«rt wird. 

Silicati! werden hierbei sehr raacti zersetzt und 
chon nach etwa b—lO Minuten vollatändig. 
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mit FluorammODium. Die Anwen- 
loniuiDS zur Zersetzung der Silicat« hat 
erstoffsäure wesentliche Vorzüge , in- 
er rein darstellbar ist und auch einzelne 
areh Fluorwasserstoffsäure nur laogsam 
Glühen mit Fluorammouium leicht zer- 

i fein gepulverte, trockne Silicat in einem 
sieben - bis achtfachen Menge von Fluor- 
tet die MasBe mit etwas Wasser und er- 
ide, bis dieselbe vollständig trocken ge- 
setzt man das Erhitzen Über der gewöhn- 
ten Lampe fort, bis keine Dämpfe mehr 
iersetzung der Fluormetalle fligt man zu 
incentrirte Schwefelsäure, entfernt den 
schwaches Glühen und löst in Chlor- 

-stoffsaure LCsung enthält sämmtliche vor- 
id aus dem Folgenden wird sich das Ver- 
jüng der Alkalien ergeben. 

Feldspath. 

rium- Alnminiumsilicat mitEisen- 

Uagneeia. 

ing von Kieselsäure, Thonerde, 

k und Magnesia wird das feiB gepul- 
getrocknete Mineral mit dem vier- bis 
von Kalium -Natriumcarbonat geschmol- 

iäure genau, wie p. 123 angegeben, be- 

on Kieselsäure wird dieThonerde durch 
mit kohlensäureireiem Ammoniak (siehe 
von Kalk und Magnesia getrennt Bei 
lenoxyd kann dies nach dem Auflösen 
erschlags in Chlorwasserstoffsänre , oder 
Schmelzen mit Kalinmhydrosulfat maasa- 
t werden. Ist die Menge von Eisenoxyd 
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ikocbt werden. Das Blei wird in der von 
rirten Flüssigkeit durch Seliwefelwaseer- 
blci abgeschieden und bestimmt (p. 17). 
Fefelblci filtrirte Flüssigkeit wird nach der 
jhwefelwaaserstoff und Oxydation mit Sal- 
stimmiing der übrigen Oxyde benutzt, 
rt von Zinn ist es nothwendig, die gewo- 
mit Schwefclammouium zu digeriren und 
Filtrat, wie p. 41 angegeben, abzuschei- 
immen. Das Filtrat von Kieselsäure ist 
m Gehalt an Zinn, durch Fällen mit Schwe- 
. prüfen resp, das gefällte Scbwefelzinn 
[ei gleichzeitiger Anwesenheit von Blei 
1 durch Sehwefelwasscrstoifgas gefällten 
Schwefelammonium, bestimmt das zurttck- 
elblei als eolehes nnd zersetzt das Filtrat 
erdtlnnter Schwefel- oder Chlorwasseratoff- 

,rt von Mangan fällt man die Thonerde 
ak, nach der Neutralisation mit Natrtum- 
isatz von Natrinmacetat, und scheidet in 
dangan durch Ghlorwaaser oder Brom aus 

leben Kobalt vorhanden, eo wird letzteres 
hior oder Brom als Seeqnioxyd gefüllt. 
Ale scheidet man beide Metalle, in der von 
■ten Lösung, auf Zusatz von Schwefelammo; 
Bimetalle aus, löst letztere in Chlorwasser- 
latz von Salpetersäure und fällt das Kobalt 
Itnitrit (p. 10). In dem erhaltenen Filtrat 
! a]s Carbonat gefällt (p. 8). 
Jlas Zinkoxyd, so wird die Thonerde eben- 
imacetat ausgeschieden nnd das Zink im 
hwefelwasserstoftgas gefällt (p. 91). 
e kann in der von Kieselsäure abfiltrir- 
mit Cblorbaryum nnd der Ueberschuas 
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mit verdttnnter Schwefelsäure aus- 

phosphorBäntehaltiger Gläser (z. B. 
ch Abscheidung der Kieselsäure die 
lUischem Zinn und bestimmt in dem 

yde. 

Fistazit. 

de, Eisenoxyd und Kalk, neben 
;aQoxydul), Magnesia, Kali, 

er Kieselsäure und Oxyde, mit 
wird das feingepnlverte und getrock- 
1 - Natriomcarbonat geschmolzen and 
123 angegeben wurde, bestimmt, 
eselsäure erhitzt man zm- Oxydation 
)xydul8 mit Salpetersäure oder Ka- 
Sisenoxyd und Thonerde ron Mangan 
nach der Neutralisation mitNatrimn- 
1 mit Natriumacetat (p. 58)- 
lyd- Thonerde abfiltrirten Flüssigkeit 
ch Chlor oder Brom abgeschieden 
iltrat Kalk und Magnesia wie ge- 

i^isenoxydul lassen sich sehr gut 
arch Schwefelsäure im Glasrohr zer- 
maassanalytisch bestimmen (p: 59 
nenge von Eisen, auf Eisenoxyd lic- 
m gewogenen Thonerde-Eisenoxyd- 
gebracht. 

m eine Oxydation des Eisenoxydnls 
etzung des Minerals in einer Ätmo- 
3 resp. Wasserdampf vor. Man kann 
Berbades mit coustantem Niveau be- 
an dessen oberem Ende die Röhre a 
,mit einem Kipp'schen Apparat, zur 
lensänre, in Verbindung steht. 
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S n. 15. UjndenGlaatriehter 

d anfsetzen zu kön- 
nen, ist der Deckel- 
rand des Wasserbades . 
mit einer vertieften 
Rinne verseilen. Wer- 
den ann in dem den 
Platintiegel tragen- 
den Deckelring eine 
Anzahl Löcher ange- 
bracht, 80 wird beim 
Kochen des das Bad 
fastfUlIendenWassere 
immer so viel durch 
dieLöcher desDeckel- 
rings dringen, dass die vertiefte Kinne stets mit Wasser 
angefüllt ist, wodurch das Eintreten von Luft zwischen 
Rinne und Trichterrand verhindert wird. 

" Man stellt nun durch einen Vorversuch die Minimal- 
menge von Fluorwasserstoffsäure fest, welcher man Schwefel- 
säure vom spec. Gewicht 1,5 hinzufügen mu8s> um das Mi- 
neral zu zersetzen, bringt die fein gepulverte Probe (etwa 
0,5 Grm.) in einen Platintiegel und Ubergiesst mit dem 
Gemisch von Schwefelsäure nnd Fluorwasserstoffsäure, in- 
dem man mit einem Platinspatel nmrtthrt. Dann setzt man 
die Schale auf den durchlöcherten Deckelring des Wasser- 
bades, setzt den Trichter auf nnd fullt die Rinne mit Wasser, 
indem .man gleichzeitig die' Luft in dem Trichter durch 
einen .Strom von Kohlensäure Verdrängt. Das Einleiten von 
Kohlensäure setzt man so lange fort, bis das zum Sieden 
gebrachte Wässer des Bades den Trichter mit Wasserdampf 
füllt. Nach beendigter Zersetzung unterbricht man das Er- 
hitzen des Wasserbades, leitet wieder Kohlensäuregas ein 
mid lässt einen continuirlichen, Strom kalten Wassers durch 
das Wasserbad hindnrchfliessen , wodurch das Erkalten des 
Platintiegels beschlennigt wird. 

Unter Umständen kann es vorkommen, dass der In- 
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ad dei' Zersetznng fest zugammen- 
Einwirkung der Säure verhindert 
entfernt man die Lampe unter dem 
rrichler mit Kohlensäure und rührt 
rriehterröhre geffthrten starken Pia- 
Tiegels um. Hat man die an dem 
B in den TicgeL zurttckgespritzt, so 
-om unterbrochen nnd das Erhitzen 
etzt. 

landenc Eisenoxydul mit Chamäleon 
lan sich vorher überzeugen, ob die 
stoffgäure nicht Substanzen enthält, 
lamäleon zersetzend einwirken nnd . 
ide Säure vorher reinigen, 
r Alkalien im Pistazit wird, wie 
1 (p. 126), ausgeführt. 
It wird am Genauesten direct be- 



ipolofenschlacken oder Bessemer- 
schlacken. 

enoxydnl und Oxyd {unter Um- 
iches Eisen), Manganoxydnl, 
Blei, Zink, Kalk, Magnesia 
iure, Titansäure , Schwefel- 
te und Schwefel (als Schwefel- 

icblacke wird nach dem Trocknen, 
ch Cblorwas&erstoffsäure zersetzbar 
^rbonat geschmolzen und die Kie- 
Tatrolith angegeben , abgeschieden, 
neäure verwendet man zar Lßsung 
Ueberschuss von Chlorwasserstoff- 
ielsäure, wie p. 106 angefahrt 
eniederschlag erhaltene Filtrat wird 
öei liegenwart von blei oder Kupfer, nach vorheriger 
Keduction des Eisenoxyds mit sebwefeliger Säure (p. 71), 
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durch Schwefelwaseerptoffgas gefüllt. Hiod bc 
vorhanden, BO'wird der Niederechiag wieder i 
säure gel{jst uod das Blei von Enpfer <darch Sc 
getrennt. (Siehe Messing p. 35.) Befindet sie 
von den beiden Metallen in Lösung, so kann 
Schwefelwasserstoff erhaltene Niederschlag du; 
im Wasserstoffstrome bestimmt werden. 

Zur Oxydation des Eisenoxydiils wird da« 
hitzen von Schwefelwasserstoff befreite Filtrat n 
säure oder Kaliumchlorat erwärmt und Eisen 
Thonerde mit Natrinmacetat gefällt (p. 58). ] 
schlag ist sowohl auf Kieselsäure als Titansänn 
(p. 67 und p. 106). 

In dem erhaltenen Filtrat lUUt man, nach 
von etwas Eseigsänre, das Zink mit Schwefe 
nnd scheidet das Mangan, nach Verjagung de 
Wasserstoffs, durch Chlor oder Brom ab (p. 117 

In der von Schwefelmangan abfiltrirten FIttsi 
den Kalk und Magnesia wie gewöhnlich bestii 

Eisenosydul neben Oxyd bestimmt man 
der bei Pistazit (p. 129) oder Magneteisenstein 
gegebenen Methoden. 

In der Schlacke vorhandenes metalliscl 
wird nach p. 118 bestimmt. 

Zor Bestimmung der Alkalien zersetzt ma 
Menge der Schlacke mit Fluorammoninm (p. 121 
erhaltene chloi'wasserstofTsanre Lösung mit Schv 
Stoff und verfahrt überhaupt, wie bei der Analyse 
und Bleischlacken angegeben wurde (p. 120). 

Bei Gegenwart von Schwefelcalcinm he 
den Schwefel durch Oxydation des Schwefel 
mittels salzsanrer Bromlösung (p. 115). 

Schwefelsäure und Phosphorsäure n 
bei Eotheisenstein (p. 67) angegeben, bestimmt 

Tnrmalin. 

Bestandtheilc : Eisenoxjd und Oxydul, 
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e, Kalk, Magn 
Isänre , Borsäi 
sphorsäDre) im 
ler KieselsäDre 
gepulverte, bei 1 
ierfacben Gewicht 
in Wasser, iiltrirt 
and mit heissem 1 
t alte Borsäure i 
ilsänre. Diese we! 
ikosydammotiiak 
und Kieselsäure yi 
'luorwaeseretoffsän 
norkalium bestimn 
oronatroealcit p. 1 
Qg der Kieeelsü 
en mit Kaliumcarl: 

auch der durch f. 
. entstandeDe Kied 
•A und die Kieeelsä 
nt (p. 107). 
werden am Bestei 

welche mit einei 
ad Schwefelsäure 

wie die des Pista 
Dung Tön Kali, I 
melan {p. 85) bes 

rmalin Pliosphoi 
'honerdeniederschli 

ler besonderen Me 
1 Niedersehlage b 
Uwasser) und voi 
gebracht. 

rä gewöhnlich aui 
: zur directen Bei 
Der schliesslich 
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calcinm entstehende Niedcrscblag i»»t bei Anwesenheil 
Boreäurc ein GetncBge von Fliiorcalcium , Calciumcarl 
nnd Galcinmborat, welch letzteres beim Behandeln 
Niederschlages mit Essigeäure mit dem Galcimncarbon: 
AnflSsung geht. 

Der Wassergebalt wird nach p. 23 ermittelt, 
bei man statt der Glasröhre zweckmässiger eiir Porzellai 
anwendet. 

Zirkon. 

Zirkonerde, Eisenosyd, Kalk nndKieeelsS 
Das Mineral ist nur schwer dnrch Sänren oder ( 
Schmelzen mit Natriumcarbonat zersetzbar. Die Zersel 
gelingt indess leicht durch Schmelzen mit Flnorwasser 
Flnorkalinm, und verfahrt man genau wie bei der 
Ijse des Chromeisensteins (p. 73). Nach der Zersel 
dampft man auf Znsatz von Chlorwasserstoffsäure ab 
fiillt die Zirkonerde mit Ammoniak, welche nach 
Auswaschen geglüht und als ZrO^ gewogen wird, 
befolgt hierbei dieselben Vorsichtsmaassregeln , wie si' 
der Bestimmung der Thonerde angegeben wurden (p. 
Enthält der Zirkon Eisenoxjd, so geht dieses in 
Zirkonerde - Niederschlag über. In diesem Falle vei 
man die Auflösung mit einer genügenden Menge Weins 
80 dass durch Ammoniak weder Eisenoxyd noch Zirkoni 
geföllt wird, nnd fällt das Eisen mit Schwefelammoi 
Das Schwefeleisen wird, wie p, 75 angegeben, filtrirl 
schliesslich in Eisenoxyd Übergeführt. 

Die tiltrirte Flüssigkeit wird zar Bestimmung der 
konerde in einer Flatinsebale zur Trockne verdampft 
der Rückstand znv Zerstörung der Weinsäure geglüht. 
Verbrennen der Kohle wird wesentlich erleichtert, 
man den Rückstand mit einer gesättigten Lösung von 
moniumsulfat befeuchtet und nun schwach erhitzt. Die 
ten Keste der Kohle lassen sich leicht vollständig oxyt 
• wenn schliesslich die Operation mit einer kleinen W 
von Ammoninmnitrat wiederholt wird. Sind ausser 
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TOD der AnfBchlieesuiig herrührenden, Alkalien keine wei- 
teren Oxyde Torhanden (Kalk etc.), so kocht man den BUek- 
Btand wiederholt mit Wasser ans and bestimmt die rück- 
ständige Zirkonsänre. Im anderen Falle erhitzt man den 
Rückstand mit Fluorammoninm und fällt die wie oben er- 
haltene chlorwaeserstoffsanre JLßsnng mit Ammcoiak. Der 
Ealk wird dann in der von Zirkonsänre abfiltrirten Flüs- 
sigkeit als Caiciamoxalat gefüllt 

Zur Bestimmung der Kieselsäure muss man eine 
neue Menge ,mtt Natrium - Kaliumcarbonat aufschliessen. 
Die Schmelze wird durcb Cfalorwasserstoffsäure zersetzt und 
die Kieselsäure, wie p. 123 angegeben, abgeschieden und 
bestimmt. ' . 

Schwefelkies. 

Bestandtheile : Schwefel und Eisen, gewöhnlich 
neben geringen Mengen von Arsen, Antimon, Gold, 
Kupfer, Nickel (Kobalt, Mangan), Kalk, Magne- 
sia und Quarz. 

In den meisten Fällen handelt es sich bei der Analyse 
Ton Schwefelkies nur um die fiestimniung des Schwefels, 
dessen Oxydation, zu Schwefelsäure entweder mit rauchen- 
der Salpetersäure (p. 93) oder Kalinmcfalorat und Salpeter- 
Bänre geschehen kann (p. 114). 

Ein sehr geeignetes Oxydationsmittel fllr den Schwefel- 
kies bildet auch die Auflösung von Brom in concentrirter 
ChlorwasseratoSääure, und es gelingt leicht durch Erwärmen 
des feingepulverten Kieses mit Bromlösnng den Schwefel 
in kurzer Zeit in Schwefelsäure überzuführen. Man lässt 
zuerst die Brömlßsung einige Zeit in der Kälte einwirken 
und erwärint nachher schwach, so dass die Temperatur 
nicht bis zum Schmelzpunkt des etwa ausgeschiedenen 
Schwefels steigt. Ist der Schwefel einmal zu einer Engel 
zusammengeschmolzen, so erfordert die Ueberflihrung in 
Schwefelsäure einen grossen Aufwand an Zeit. Nach be- 
endigter Oxydation wird die Flüssigkeit zur Entfernung 
von Brom, sowie von GhlorwasserstofEsäure und Kieselsäure 
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verdampft und die Hchwefelsäure im Filtrate.als Baryum- 
gulfat bestimmt (p. 3). 

Oft zieht man vor, den Scbwefelkiee durch Schmelzen, 
mit einem Sauerstoff abgebendeu Körper zu oxydiren und 
wandte hierzu meistens eine Mischung tod Natriumcarbonat 
und Kalilimnitrat an. Bei Befolg^ung dieser Methode erhält 
man indess weniger genaue Resultate, was TorzUgltch sei- 
nen Grund in der Verunreinigung des erhalt«n»i Baryum- 
sulfats mit Barynmnitrat hat, welches Salz sich schwer durch 
Auswaschen mit heisaem Wasser oder nachherigee Digeriren 
mit verdünnter Chlorwasserstoffsänre vollständig entfernen 
lässt. Die Methode liefert indess gute Resultate, wenn das 
Kaliumnitrat durch Kalinmchlorat ersetzt wird * ) . Man mengt 
die fein gepulverte Substanz in einem Platintiegel mit dem 
zehnfachen Gewicht einer Mischung von 6 Thln. Natrium- 
carbonat und 1 Tbl. Kaliumchlorat und schmilzt über der 
gewöhnlichen Bunsen'schen Lampe, bis keine Gasblasen 
mehr entweichen. Die Schmelze wird in Wasser gelöst, 
der Rackstand filtrirt und so lange mit Wasser, welchem 
man etwas Natriumcarbonat zugefügt, ausgewaschen, bis das 
Filtrat, nach dem Ansäuern mit Chlorwasscrstoffsäure, keine 
Reaction mit Chlorbaryum gibt. Das Filtrat versetzt man 
nach und nach mit Chlorwasserstoffsäure bis zur sauren Re- 
action, verjagt die Kohlensäure- durch Erwärmen und fällt 
mit Chlorbaryum. 

Enthielt die Schmelze noch unzersetztes Kalinmchlorat, 
so muss das Erwärmen der chlorwasserstoffsauren Lösung 
so lange fortgesetzt werden , bis dieselbe nicht mehr nach 
Chlorgas riecht, was am Vollständigsten durch theilweises 
Abdampfen der Flüssigkeit erreicht wird. 

Bestimmung von Arsen und Antimon. Die Bestim- 
mung dieser Körper lässt sich leicht mit der des Schwefels 
vereinigen. Man bringt dann die wässerige Auflösung der 



1) DüB Schmelzen mit Soda nnd Kaliumchlorat ist jedenfalls der 
Oxydation mit SalpetersSnre etc. vorznziehen , indem im letzteren 
Falle dae Barynmsnlfat leicht eisenhaltig wird. (Siehe auch p. GS.) 
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mit Natrinmcarboiiat- nnd K^iumclilorat erhalteoeD Schmelze 
auf ein bestimmte Volnmeo und bestimmt in dem einen 
abgemessenen Theil die Schwefelsäure, wie vorhin ange- 
geben, während man den Reet znr Bestimmung rOD Arsen 
und Antimon benutzt Zu diesem Zwecke sfinert man die 
alkalische Flüssigkeit mit Gblorwasserstoffeänre an und fSUt 
• beide Metalle mit Schwefelwasserstoffgas, welche nach p. 143 
zu trennen sind. 

Bestimmung von Gold. Das Gold kann in dem durch 
Schmelzen des Kieses mit Soda und Ealinmcblorat und 
Auslaugen mit Wasser erhaltenen Rückstand bestimmt wer- 
den. Da der Gebalt indess nur äusserst genug ist, so mnss 
man hierzu eine grössere Menge von Substanz anwenden 
und das Aufschliessen in einem hessischen Tiegel TOmehmen. 
Der vorzUglieb aus Eisenoxyd bestehende, in Wasser nn- 
lösliche Rückstand wird in einem Strome von WasseretofT- 
gas geglüht und das redncirte Bisen (Nickel, Kobalt etc.) 
in verdünnter Salpetersäure gelöst Einen hierbei bleiben- 
den Rückstand löst man in Königswasser, filtrirt die Kiesel- 
säure ab und dampft die Flüssigkeit im Waeserbade znr 
Trockne. Die wässerige, mit einigen Tropfen verdünnter 
Schwefelsäure versetzte Auflösung des Rückstandes erwärmt 
man längere Zeit mit überschüssiger concentrirter Eisen- 
oxydulsntfatlösung und tillnrt das ausgeschiedene metallische 
Gold ab, welches nach dem Auswaschen im Porzellantiegel 
geglüht nnd gewogen wird. 

Bestimmung vonEisen, Kupfer, Mangan; Kobalt, 
Nickel und alkalischen Erden. Die Bestimmung 
dieser Körper geschieht in der durch Behandeln des Mi- 
nerals mit Königswasser oder Salpetersäure und Kalium- 
chlorat erbalteuen Lösung, oder besser, nach Auslaugen der 
mit Soda nnd Kaliumchlorat erhaltenen Schmelze (Bestim- 
mung von Schwefel, Antimon und Aiscu), in dem in 
Wasser unlöslichen Rückstände. 

Hat mau zur Zersetzung des Kieses Königswasser oder 
Salpetersäure angewandt, so entfernt man die Salpetersäure 
durch wiederholtes Eindampfen mit ChlorwasserstofTsänre, 
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ikstand in verdllnntei- Ghlorwagserstotfsänre nnd 
von Kieselsäure abtiltrirte Flüssigkeit mit 

Sänre (p. 71). Ist alles Eisenoxyd zn Oxydul 

leitet man SchwefelwasserstofTgas ein tind di- 
iltrirteu Sehwefelmetalle mit Schwefelnatrium- 
üekständige Schwefelkupfer wird nach dem Äus- 
schwefelwasserstoffhaltigem Wasser im Wasser- 
eglUlit und gewogen (p. 34). 
Mangan, Kobalt nnd Nickel werden, nach- 
r filtrirten Flüssigkeit das Schwefelwasserstofif- 
and das Eisenoxydnl dnrch Erwärmen mit Sal- 
der Kaliumchlorat in Eisenoxyd übergeführt 

p. 86 getrennt. 

erhaltene Eisenoxyd noch einen Rest von Kie- 
me die vorhandene Thonerde, enthalten kann, 

Niederschlag wieder in verdünnter Schwefel- 
und das Eisenoxyd entweder dur^h Titriren 
rUr {p, 64) oder Chamäleon bestimmt (p. 59). 
irsetzung des Schwefelammoniums mit verdOnn- 
iserstoif- oder Schwefelsäure (p, 87) bestimmt 
ad Magnesia wie gewöhnlich dnrch Fällen mit 
:alat resp. Natrium • Ammoniumphosphat, 
et man zur Bestimmung der Oxyde den in 
Jüchen Theil der Schmelze, so löst man den- 
hlorwasserstoffsäure , scheidet die Kieselsäure 
ich ab und trennt die Oxyde in der von Kiesel- 
rten, chlorwasserstoffsanren Lösung des Kück- 

qjien angegeben. 

Arsenikkies. 

Arsen (Antimon) und Schwefel, 
eral kann entweder mit Königswasser oder Sal- 
d Kaliumchlorat (p. 114) aufgeschlossen werden, 
len verdampft man zur Verjagung der Salpeter- 
isatz von Chlorwasserstoffsäure wiederholt zur 
an bringt nun entweder die Chlorwasserstoff- 
; aaf ein bestimmtes Volumen und bestimmt in 
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einem abgemeeBeneD Theil die Schwefelsänre, oder man 
fällt die ganze LOsung mit Chlorbarynin (p. 2) ood ent- 
fernt in der von Barynmsnlfat abfiltrirten Flüssigkeit den 
Ueberschnss von Baryt mit verdünnter Schwefelsäure. 

Zar Trennung des Arsens (Antimons) von Eisen 
fällt man erstere als Sehwefelmetalle. Da indese die Arsen- 
säure nur äusserst langsam durch SchwefelwasserstofTgae 
gefällt wird, so ist es zweckmässiger, dieselbe vorher in 
arsenige Säure Überzuführen, welche leicht als Schwefel- 
arsen gefällt wird. Als Reductionsmittel bedient man sieh 
entweder der scbwefeligen Säure oder der Lösung eines 
Sulfits (Ealinm- oder Natriumhydrosulfit siehe p. 71). In 
die reducirte Flüssigkeit leitet man Schwefelwasserstoffgas, 
bis dasselbe stark vorwaltet, und fiftrirt das Schwefelarsen 
(-antimou) ab. 

Ist der Ärsenkies frei von Antimon, so kann der Nie- 
derschlag in Chlorwasserstoffsänre anf Znsatz von Kalium- 
chlorat gelöst und die Arsensäure aus der ammoniakalischen 
Flüssigkeit als Ammonium -Magnesiumarsenat gefällt wer- 
den {p. 54). 

Bei Gegenwart von Antimon wird die salzsaure Lösung 
nach dem p, 143 angegebenen Verfahren behandelt 

Das Filtrat von Schwefelarsen wird zur Bestimmnng 
des Eisens bis znr Verjagnng des Schwefelwasserstoffes er- 
wärmt, dann mit Salpetersäure oder Kalitimchlorat oxydirt 
und das Eisenoxyd mit Ammoniak gefällt (p. 11). 

Kupferkies. 

Bestandtheile : Kupfer, Eisen, Schwefel und 
'Quarz. 

Bei Anwendung des p. 114 beschriebenen Verfahrens 
(Oxydation der Sehwefelverbindnngen mit Kaliamchlorat und 
Salpeter sSare) können alle Bestandtheile in einer nnd der- 
selben Lösung bestimmt werden. In der vom rückstän- 
digen Qnarz abfiltrirten Flüssigkeit, welche durch wieder- 
holtes Eindampfen mit Chlorwasserstoffsänre vollständig von 
Salpetersäure befreit wurde, fällt man zuerst die Schwefel- 
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säure mit Ghlorbatynm nnd in dem Filtrate den Ueberech' 
von Baryumsalz mit verdünnter Schwefelsäure. 

Kupfer wird in der toq Barynmgulfat abfiltrir 
Flüssigkeit als Sehwefelkupfer {p. 34) und Eisen in d 
Filtrate, nach Verjagung des ScbwefelwaBseretoffe und 0: 
dation mit Salpetersäure durch Ammoniak als Eisenox; 
hydrat geßillt. 

In den meisten Fällen handelt es sich bei der Anal; 
von Kupferkies nur um die Menge des Kupfers, welcl 
entweder als KnpfersulfÜr oder als metallisches Knpfer 1 
stimmt wird. Wendet man zur Zersetzung des Kupferkie: 
Salpetersäure an, so muss man, bei der Bestimmung 
Metall, sicher sein, dass die letzten Spuren dieser Säi 
ausgetrieben sind. Um dieses zu erreichen, erhitzt n 
die vom Qnarz filtrirte Flüssigkeit zum Kochen nnd fl 
nach und nach eine conceutrirte , mit Schwefelsäure anj 
säuerte LSsnng von Eisenoxydulsulfat hinzu, bis die Fläss 
keit dunkelbraun erecheint und keine Gasentwicklung mt 
sichtbar ist. Wenn alle Salpetersäure redncirt ist, mnss 
der Flüssigkeit noch untersetztes Eisenoxydulsalz vorhant 
sein, wovon man siclj leicht durch Uinzntllgen von Fen 
cyankalium zn einem Tropfen derFlÜssigkeitUb^eugen ka 

Die Abscheidung des metallischen Kupfers geschii 
durch Zink oder Cadmium ■>. (Siehe Legirung von Wismi 
und Kupfer p. 44.) 

Von den maassanalytischen Bestimmungsmethoden i 
Kupfers will ich nur die beiden gebräuchlichsten anfuhr 

Bestimmung des Kupfers mit Natriumhyposulf 
Versetzt man ein Kupferoxydsälz mit Jodkaliumlüsn: 
so föllt KupferjodUr, und eine gleiche Menge Jod, wie 
Kupferjodür enthalten ist, wird ausgeschieden: 

2CuS0, -i- 4KJ = CuiJj + SKjSO, + J^. 



1) Ueber die electrolytisehe Absohcidnng des Kupfers zur 
Stimmung desselben in Erzen siehe Fresenius Jonrn. für am 
tische Chemie. Jahrg. Vlll. p. 23 und Jahrg. XI. p. 1. 
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Das anegeBchiedene Jod wird mit Natrium hyposnlfit 
bestimmt (p. 78), and. es entspricht Ein Atom Jod Einem 
Atom Kupfer. 

Zur Bestimmung des Kupfers nach dieser Methode löst 
man das ohen erhaltene Schwefelkupfer in Salpetersäure 
und dampft auf Znsatz von verdHnnter Schwefelsäure ab, 
bis alle Salpetersäure rerjagt ist. 

Die wässerige Lösung des Rückstandes wird mit Über- 
schüssigem Jodkalium und etwas Stärkelösung versetzt und 
so lange Natriumhyposalfit aus der Bürette hinzugefügt, bis 
die blane Farbe der Jodstärke eben verschwunden ist. 

Wenn es bei der Bestimmung des Kupfers in Erzen 
nicht auf absolute Genauigkeit ankommt, so Ubei'sättigt man 
die salpetersaure Anflüsung mit Ammoniak, filtrirt das Eisen- 
oxyd ab, säuert das Filtrat mit Chlorwasserstoffsäure an 
und behandelt die Lösung, wie vorhin angegeben. 

Das gefällte Eisenoxyd hält indess stets etwas Kupfer- 
oxyd zurück. Um dieses möglichst in Lösung zu bringen, 
wird der ab&ltnrte und anvollständig ausgewaschene Nieder- 
schlag wieder in Chlorwasserstoffsäure gelöst und die Fäl- 
lung mit Ammoniak wiederholt. 

Bestimmnng der Kupfers mit Cyankalium. 

Durch Uebersättigen einer Kupferoxydsalzlösung, z. B. 
Kupfernitrat, mit Ammoniak entsteht eine tief blau geförbte 
"Flüssigkeit von Kupferoxydnitratammoniak [Cu(N0,)j4NHj]. 
Fügt man zu dieser Flüssigkeit eine Auflösung von Cyan- 
kalium, so verschwindet die blaue Färbung vollständig, in- 
dem das Kupferoxydnitratammoniak in farbloses Kalium- 
kupfereyanttr umgesetzt wird: 

Cu(N0s)j4NHj +4KCN = [Cu(CN)j 2KCN] + 2KN0j 
+ 4NHj. 

Das Ende der Reaction wird also durch vollständiges 
Verschwinden der blauen Farbe der Lösung angezeigt. 

Der Titer der zur Anwendung kommenden Oyankatium- 
flUssigkeit wird auf eine ammoniakalische Knpferlösung von 
bekanntem Gehalt gestellt, welche man durch Auflösen von 

D,g,l,..cbyGOO^^[C 



142 

10 Grm Kupfpr in Salpetersäure und Verdünnen der mit 
Ammoniak Ubersättig^ten FlUsaigkeit zu 1 Liter erhält. 

Diese Methode gibt indess nnr zuverlässige Resultate, 
wenn sowohl bei der Titerstellung, wie bei der eigentlichen 
Titnrung, stets gleiche Verhältnisse beobachtet werden. Die- 
selbe ist neuerdings zur Bestimmung des Kupfers in armen 
Kupfererzen (speciell zur Kupferbestimmung im Maiisfeld- 
scben Schiefer) empfohlen und von Steinbeck hierzu fol- 
gendes Verfahren vorgeschlagen worden. Man Ubergiesst 
Grm des fein gepulverten Schiefers mit 40-^50 CC. roher 
C hlorwasserstoffsänre vom spec. Gewicht 1,16, fügt dann 
G CC verdünnter Salpetersäure (gleiche Volumen Wasser 
und Salpetersäure vom spec. Gewicht 1,2} hinzu, erwärmt 
zuerst etwa '/s Stunde auf dem Sandbade and bringt schliesB- 
lieh die Flüssigkeit zum Kochen, was man 10—15 Minuten 
lang anhält. Hierdurch gehen alle in dem Erz enthalte- 
nen Metalle (Kupfer, Blei, Zink, Eisen, Maugan, Kobalt) 
in Losung. Das Ungelöste wird abfiltrirt und das Kupfer 
in dem Filtrat mit Zink niedergeschlagen. 

Die beendigte Reduction der Kupferlösung lässt sich 
durch Versetzen eines Tropfens der Flüssigkeit mit Ammo- 
niak erkennen (p. 44); es wird dann die überstehende 
Flüssigkeit abgegossen, das rückständige Kupfer ausge- 
waschen (p. '44) nnd in 8 CC. Salpetersäure von obiger 
Coneentration gelöst. Der kalten Flüssigkeit werden 10 CC. 
Ammoniak (durch Mischen von 2 Volumen Wasser und 1 Vo' 
lumen Ammoniak vom spec. Gew. 0,93 erhalten) hinzuge- 
fügt und dann mit Cyankahum titrirt. 

Der Titer der Cyankaliumlösnng wird auf eine Kupfer- ' 
lösung von ähnlicher Coneentration wie die zu bestimmende 
gestellt, wobei man ebenfalls gleiche Mengen von Salpeter- 
säure und Ammoniak in Anwendung bringt. 

Mohr räth, das Erz iftSalpetersänrennd Schwefelsäure 
oder Chlorwasserstoffsäure, Salpetersäure und Überschüssiger 
Schwefelsäure zu lösen und zur Trockne zu verdampfen. 
Die filtrirte Flüssigkeit ist frei von Chlorwasserstoffsäure, 
Salpetersäure und Blei , und es kann dann auf Zusatz von 
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Zink djrect reines (bleifreiee) Enpfer erhalten werdend Es 
ist dann einfacher, das erhaltene Kapfer direct zn wägen 
(p. 44), aia es nochmals zn Ij^aen und titrimetrisch zu be- 
Btimmen. 



NLckelstein (Knpferateio). 

Nickel, Kobalt, Zink, Eisen, Kupfer, Blei, 
Araen, Antimon, Schwefel and Gangart 

Man digerirt die fein gepulverte Substanz mit Königs- 
wasser, big reine Gangart zurückbleibt, und entfernt die 
Salpetersäure durch wiederholtes Eindampfen mit Chlor- 
wasserstoffBänre. Bleibt beim Erwärmen des scbliesslich 
erhaltenen BUckstandes mit verdünnter ChlorwaeserstoffBäare 
die Gangart nicht rein weiss zurück, so wird dieselbe mit 
Ealiumhydrosulfat geschmolzen und die Chlorwasserstoff- 
saure Lösung der Schmelze der übrigen hinzugefügt. 

Nach Rednction der Arsenaäure mit schwefetiger 
Säure oder Kaliumhydrosulfit sättigt man die FlUsBigkeit 
mit Schwefelwasserstpffgas und filtrirt die erhaltenen Schwer 
felmetalle ab. Durch Digeriren derselben mit Scbwefel- 
natrium') gehen Arsen und Antimon in Lösung*!, welche 
in der filtrirten Flüssigkeit auf Znsatz von verdünnter Chlor- 
wasserstoff- oder Schwefelsäure wieder als Sulftire geföllt 
werden. (Siehe p. 38.) Zur Trennung löst man die SulfÜre 
in Königswasser und fHgt der Lösung so viel Weinsäure 
hinzu, dass auf nachherigen Zusatz von Ammoniak kein 
Niederschlag entsteht. Bei einer ungenügenden Menge von 
■ Weinsäure wird der dnrch Ammoniak entstandene Nieder- 
schlag, nachdem man die klare Fltlssigkeit abgegossen, in 
einem Ueberschuss dieser Säure gelöst. Aus dieser Lösung 



1) Da Schwefelkupfer in Schwefelammonium etnaa löslich ist, ao 
kann letzteres nicht zur Trennung von Antimon oder Arsen benutzt 
werden. 

2) Sind Antimon und Arsen in grösserer Menge vorhanden, so 
müssen die mit Schwefel natri um digerirten, unlöslichen Schwefel- 
meullc mit Soda und Schwefel geBchmolzcn werden (p. 40). 
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fällt ChlormagDesiumiiiigchnng nur Ar&enaäare ak 
Dinm-MagDesinmarseuat, welches, wie p. 54 aD| 
bestimmt wird. 

Das Antimon wird in dem Filtrate, nach vor 
Ansäoern mit ChlorwasBergtoffsänre , als Schwefel 
gefällt und entweder als solches bestimmt oder in i 
oxydantimoniat Übergeführt (p. 38 u. 39). 

Die in Schwefelalkalien nhldslicben Sulfide von . 
undBlei werden nach vollständigem Answaschen mi 
felwaaserstoffbaltigem Wasser in Salpetersäure an: 
von etwas Chlorwasserstoffsäure gelöst und die Fll 
mit verdUnnter Schwefelsäure verdampft (p. 35), 
von Bleisnlfat abfiltrirten Flüssigkeit kann das Knpf 
Verjagnng: des Alkohols, als Schwefelmetall (p. 34 
als metallisches Kupfer (p. 44) , oder auch maassai 
bestimmt werden (p. 140). 

Die von dem Schwefelwasserstoffoiederschlage ä 
Flüssigkeit wird, nach dem Verjagen des Schweft 
Stoffs und der Oxydation des £iscns mitSalpetersä 
Ammoniak übersättigt und das £isenosydhydrat ; 
Da letzteres noch wägbare Mengen von Zink, Eol 
Nickel enthält, so löst man den unvollständig ansgi 
nen Niederschlag in ChlorwasserstoSsänre , neutra! 
Ammoniak resp. Ammoninmcarbonat (p. 57) und 
Eisenoxyd durch Kochen. Das erhaltene Eisenoxyt 
einen Gehalt an Kobalt und Nickftl zn prllfen and 
die Fällung zu wiederholen. 

Zar Trennung des Zinks von Nickel verfährt 
bei Neusilber angegeben (p. 47). Ist das Schi 
nicht rein weiss, so mtiss dasselbe nochmals gelüst 
Trennung wiederholt werden. 

KobaltundNicke 1 werden in demFUtrate ai 
von Ammoniak und etwas Schwefelammonium gefiS 
zweckmässig in einem verschliess baren Kolben ai 
wird. Hierbei ist ein Uebersehass des Fällungsmittel 
meiden, da Schwefelnickcl in Schwefelammonium el 
lieh ist. Ist das Filtrat von aufgelöstem Schwf 
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braun gel^rbt, so fUgt man etwas Qnecksilberoxydnlnitrat- 
tßsung hinzu. Däs entstehende SchwefelqaeckBÜber reisst 
das Schwefelnickel mit nieder, nnd ereteres wird beim Rös- 
ten des Niederschlages wieder verSUchtigt. 

Die getrockneten Schwefelmetalle löst man in Cblor- 
wasserstoffsäure') auf Zusatz von Salpetersäure, indem man 
das vom Niederschlage möglichst befreite Filter einäschert 
nnd die Asche hinzufügt, and f&üt die verdtlniite Flüssig- 
keit iu einer Platin- oder Forzellanschale mit Kahlange 
(p. 9). Der Niederschlag von Kobalt- und Nickelosydnl- 
hydrat wird nach vollständigem Auswaschen durch De- 
cantation mit heissem Wasser im Wasserstoffstrome re- 
dncirt und die erhaltenen .Metalle, wie p. 9 angegeben, 
mit Wasser ausgezogen und nochmale geglttkt. Dieselben- 
sind gewöhnlich noch mit geringen Mengen von Kieselsäure, 
Eisenoxyd oder Thonerde verunreinigt. Man löst sie daher 
in Salpetersäure, filtrirt die Kieselsäure ab und entfernt das 
Eisenoxyd, indem man das Filtrat mit Ammoniak neutrali- 
sirt und mit Ämmoniumcarbonat Übersättigt. Der erhaltene 
Niederschlag ist nach dem Filtriren wieder zu lösen und 
die Fällung zu wiederholen. Das Eisenoxyd wird 4urch 
GlUhen im Wasserstoffstrome in metallisches Eisen tlberge- 
fahrt und sammt der Kieselsäare von dem Gewicht des 
Kobalts und Nickels in Abzug gebracht. 

Zur Bestimmung von Kobalt und Nickel wird die von 
Eisenoxyd (Thonerde) abfiltrirte Lösung der Metalle ver- 
dampft, die Ammoniaksalzc durch schwaches Glühen ver- 
jagt und das Kobalt aus der chlorwasserstoffsauren Lösung 
des KUckstandes als Kalium - Kobaltnitrit ausgeschieden 
(siehe p. lO). In dem erhaltenen Filtrate wird das Nickel 
mit Kalilauge getällt. 

Ist relativ .viel Kobalt neben Nickel vorhanden, so ist 
es zweckmässiger, dieselben in Kaliumnickelcyanttr resp. 
Kaliumkobalteyaaid überzuführen und aus der alkalischen 

1} Bei Gegeawart von Hangan behandelt man die Scbwefelmetalle 
vorher mit verdünnter ChlorwasBerotoffsänrä und Schwefelwasser- 
stoff. (Siebe p. 86.) 

Olaiien, QnantiUUve AdbIjs«. 10 
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er VerbindfliigeD das Nickel als Seeqaiosyd za 

diesem Zwecke Ubereättigt man die salpeter- 
iimg der Schwefelmetalle mit Kalihydrat und 
asserstoffsänre hiuzu, so dass der dnrch Kali 
Niederschlag wieder gelöst wird and die Fltts- 

Blausänre riecht. Wird diese Lösnng läogere 
;h gekocht (etwa eine Stande lang) nnd das 
! Wasser ersetzt, so geht äas Kaliamkobalt- 

Kaliamkobaltcyanid Über , während das Ka- 
anUr nicht verändert wird. Durch Einleiten 
s in die erkaltete Änflösnng oder durch Erwär 
)m oder Natrinmhj'pochtorit , wobei man Sorge 
I, dass die Flüssigkeit stete alkalisch bleibt, 
feel als Sesquiosyd. Das erhaltene Nickelsesqui- 
Inrch GlUhea in Nickeloxydul (NiO) über. Da 
iht Alkali zurückhält, so ist es zweckmässiger, 
chlag im Wasserstoffstrome zu glUhen und das 
tlickel zu bestimmen (p. 10). 
Stimmung des Kobalts wird das Filtrat mit 
e versetzt, so dass die Flüssigkeit noch ganz 
alisch reagirt, und dann Quecksilberoxydolnitrat 
>as Kobalt fällt als Qaecksilberkobaltcyanid, wel- 
em Auswasehen, durch GlUhen im WasserstofF- 
metalliscbes Kobalt übergeht. Das erhaltene 
if einen Gehalt an Kali zu prüfen (p. 9). 
meisten Fällen handelt es sich bei der Analyse 
teins nur um Bestimmung von Kobalt nnd 
d dann kann der Gang vereinfacht werden. 
rfabrt zuerst, wie oben angegeben, nnd scheidet 
^chwefelwasserstoffgas Fällbare aus der Lösung 
n erhaltenen Filtrat wird das Eisen wie vorhin 

Nickel und Zink getrennt. Die von Eisenoxyd 
Ussigkeit, welche nöthigenfalls zu concentriren 

man mit Natrinmcarbonat bis zur alkalischen 
st den entstandenen Niederschlag in Essigsäure 
itriumacetat (etwa 50 CG. einer Lösung von der 
n 1 : 10} hinzu. Aus dieser Lösung {&]]t man 
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die Metalle durch Scbwefelwaeserstoffgas, indem man die 
Flüssigkeit permanent anf etwa 20" C. erwärmt. Das von 
Schwefelkobalt-Nickel (-Zink) abfiltrirte, nach Schwefel- 
wasserstoff riechende Filtrat wird mit Ammoniak nentrali- 
sirt und dann mit EssigBäure angesäaert, wodurch noch ein 
geringer Niederschlag von Schwefelkobalt-Nickel entsteht, 
welcher auf einem besonderen Filterchen filtrirt wird, Znr ' 
Entfemong des dem Niederschlage beigemengten Zinke wer- 
den die Sehwefelmetalle in Chlorwasscrstoffsäure aufZosatz 
von etwas Salpetersäure gelöst, die Flüssigkeit zur Trockne 
verdampft nnd die chlorwasscrstoffsanre Lösung des BOck- 
Standes mit Chlorammonium versetzt. Man fUgt so viel von 
letzterem hinzn, dass auf 0,2 Grm. Zinkosyd nngefUhr 5 Gnn. 
Chlorammonium kommen. Verdampft man die Lösung zur 
Trockne und erhitzt den Rückstand schwach, so wird mit 
dem Chlorammonium alles Zink als Chlorzink verflüchtigt 
nnd bleiben metallisches Kobalt und Nickel vollständig zu- 
rück. Diese werden in Chlorwasserstoffsfiore mit etwas 
Salpetersäure gelöst nnd ans dieser Lösung mit Kalilauge 
gefällt. Die erhaltenen Oxyde werden wie vorhin reducirt, 
resp. getrennt. (Fresenius.) 

Znr alleinigen Bestimmung des Kupfers im Kupfer- 
stein kann das oben angegebene Verfahren eingehalten 
werden. 

Der Schwefelgebalt wird am Besten in einer be- 
sonderen Probe bestimmt. 

Kupfer- oder Bleispeisen. 

Dieselben werden durch Verschmelzen antimon- nnd 
arsenhaltiger Kupfererze oder arsen - und nickelhaltiger Blei- 
erze erhalten nnd sind Antimon- oder Arsenverbin- 
dungen vonEisen, Kobalt und Nickel, nebenSchwe- 
felverbindungen von Kupfer, Blei, Silber, Wis- 
muth, Elsen und Zink. 

Die Analyse kann, vorausgesetzt, dass der Gehalt der 
Speise an Blei oder Antimon nur gering ist, wie die des 
10* 
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Knpfersteins ansgeitihrt werden. Enthält die Spe 
muth, so wird dies in der von Bleisulfat abliltriH 
sigkeitnach Verjagnng des Alkohols, als Wismutbo] 
abgeschieden, indem man die von Alkohol befreite 
mit ChlorwasserstofTsäbre versetzt nnd mit Wasser e 
dünnt (p. 42). 

Bei grösserem Gehalt an Antimon nnd Blei 
zweckmässiger, die Substanz mit Chlorgas zu z 
Man benutzt hierzu den Fig. 16 abgebildeten Apps 

Fig. 16. 



Die Kugelröhre h von schwer schmelzbaren 
welche die fein gepulverte Substanz enthält, ist m 
Chlorentwickelungs -Apparat und mit den Vorlag» 
v' verbunden. Der abwärts gebogene Schenket de 
röhre taucht fast in die Flüssigkeit der Vorlage v e 
Gasentwickelungskolben K enthält gröblich gepulvert( 
stein nnd wird das durch Erwärmen mit Chlorwa 
säure erzengte Chlorgas durch die coneeutrirte ^ 
säure haltenden Flaschen cj und b getrocknet. 
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Um dcD Ga88trom gehörig rcgnliren zu können, 
dem Kolben K noch ein rechtwinklig gebogeneB Gl 
angebracht, welches in den mit Ealilange gefüllten Gyli 
eintancht, so dass beim ganzen oder tbeilweiBen Seh 
des Glashabnes k das Chlor in die Kalilauge geleit 
dort absorbirt werden kann, v und v' sind mit einem Gi 
gleicher Volumen GhlorwasBerBtoffsäure und Weinsänn 
weise gefüllt. Znr Ableitung des CMorgaaes ist der i 
Schenkel der Vorlage v' entweder mit einem Sanga 
oder mit einem rechtwinklig gebogenen Glasrohr t 
den, dessen Ende m verdünnte Kalilauge eintaucht. 

Da Chlorgas Kautschuk stark angreift, so wende 
nur Korkatopfen an und schiebt die mit Kautschukschli 
verbundenen Glasröhren dicht aneinander. 

Ist der Apparat znsammengesetzt, so leitet 
einen sehwachen, aber continuirlicben Strom von Ch 
tfber den Inhalt der Kngelröhre und setzt dies so 
fort, als hierdurch noch eine Zersetzung der Substan; 
findet, was man an der Erwärmung der Glaskugel 
nehmen kann. Dann erhitzt man, unter Verstärknn 
Gasstromes, den Kugelinhalt ganz gelinde und steigt 
Temperatur nach und nach, jedoch so, dase die Enge 
rothglühend wird. Hierdurch werden die flitcbtigen Ch 
talle (Arsen, Antimon, ein Theil des Zinks und Eisen: 
der Schwefel als Chlorschwefel in den abwärts gebe 
Sehenkel resp. in die Vorlagen v und v' getrieben ; die 
metalle geben in Auflösung, während der Chlorschwe 
Schwefelsäure oxydirt wird'). 

Findet beim weiteren Erhitzen der Kugel keint 
limation von Chloriden mehr statt, so treibt man, nad 



1) Unter Umstäiuleii wird der Chlorschwefel nnr tbt 
zu SchwefelsKare 'osydirt, was dann eintreten kann, we 
Substanz sich mit Cblorgas so stark erhitzt, daas Cblorschwefe 
mirt, ehe die Vorlage mit Chlorgas angefüllt ist. Deshalt 
der Cblorstrom durch theilweises Schliessen des Glashah 
nan reguUrt werden, wodurch das au starke Erwärmen des 
Inhaltes resp. die VerflUchtigang von Chlorschwefel vermiede] 
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SchliesseD des GtashahneB h, mit der Gasflamme äas im 
gebogenen Schenkel befindliche Sublimat mögliehst in die 
Vorlage, schneidet das Rohr hinter der Kngei ab und bringt 
durch zweckmässiges Neigen der Vorlage die noch an der 
Glasröhre haftenden Chloride in Auflösung. 

Den Inhalt der Vorlagen bringt man in ein Becherglas 
und fSlIt die Schwefelsäure mit Chlorbaryum (p. 1). Hat 
sich in der Vorlage Schwefel abgeschieden, so filtrirt man 
diesen auf einem bei 100" C, getrockneten, gewogenen Fil- 
ter ab und bestimmt dessen Gewicht. 

Nachdem man den Ueberschuss von Baryt durch ver- 
dünnte Schwefelsäure entfernt hat, fällt, mau Arsen und 
Antimon dnrch Schwefelwasserstoffgas, Die erhaltenen 
Schwefelmetalle werden nach p. 143 getrennt. 

Die von Schwcfelantimon, Schwefelarsen abfiltrirte Flüs- 
sigkeit enthält noch Eisen und "Zink, welche nach dem 
Ueberaättigen mit Ammoniak auf Zusatz von Schwefelammo- 
nium als Schwefelmetalle gefällt werden '). Letztere wer- 
den bei Luftabschluss flltrtrt, mit schwefelammoniumhaltigem 
Wasser ausgewaschen, in Cblorwasserstoffsäure auf. Zusatz 
von etwas Kaliumchlorat gelöst und der übrigen Lösung 
hinzugefügt. 

Die in der Kugel zurückgebliebenen , nicht flüchtigen 
Chloride von Kupfer, Blei, Silber, Wismutb, Kobalt, Nickel 
(Eisen, Zink) werden in verdünnter Chlorwasserstoffsänre 
gelöst nnd nach den bereits früher angegebenen Methoden 
getrennt. 

Bothgültigerz. 

Silber, Antimon (Arsen), Schwefel und 
Gangart. 

Das Mineral wird sehr leicht durch Chlorgas zersetzt ; 



1) Ea geht nicht an, das Filtrat direct der Litaung der im Ku- 
gelrohre k antUckgebliebenco Metalle hinznzufiigen, indem die Wein- 
saure der Fällung der Oxyde dnrch gewisse ReagenHen entgegenwirkt. 
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nach der Zersetzung enthält die Kngelrdbre Chlorsilber ') nnd 
Gangart, welche nach p. 162 getrennt werden. 

In Betreff der in die Vorlage tlbergegangenea Ver- 
bindungen yerweise ich auf daa vorige Beispiel. 

Fahlerze. 

Eapfer, Antimon, Arsen, Silber, Blei, Eisen, 
Zink, Schwefel nod Gangart 

Die Zersetzung wird ebenfalls durch Chlorgas bewirkt. 
Die Vorlage enthält Antimon, Arsen, Schwefel, sowie Eisen 
und Zink. Nach Abscheidnng von Antimon, Arsen und 
Schwefelsäure (p. 150) fällt man Eisemind Zink mitSchwe- 
felammonkm, löst den Niederachlag in Salzsäure auf Zusatz 
von Salpetersäure und verfährt nach p. 90. 

Die Kngelröhre enthält die Chlorverbindungen yon Kupfer, 
Silber, filei nebst Gangart nnd unter Umständen noch Eisen 
und Zink. Diese werden in verdtlnnter Ghlorwasserstoff'- 
säure gelöst (wobei Cblorsilber und etwa vorhandene Gang- 
art zurückbleiben) und nach dem Seite 131 angegebenen 
Verfahren getrennt. 

Ofensanen. 

DieselbeQ bilden Legirungen von Eisen (als rorzUg- 
liehstem Bestandtheil), Kupfer, Silber (Gold), Blei, 
Molybdän, Vanadin, Kobalt, Nickel, Zink mit 
Schwefel- und Phosphorverbindnngen dieser Kör- 
per und enthalten ausserdem grössere oder geringere Mengen 
' von Kohlenstoff und Kieselsäure, 

Diese Substanzen lassen sich durch Erwärmen mit Sal- 
petersänre oder Königswasser mit Hinterlassung von Kohle 
und Kieselsäure vollständig zerlegen. Die Trennung der 
Metalle gelingt indess leichter, wenn man die Zersetzung 
durch Chlorgas bewirkt Bei dem grossen Eisengebalt 
ist es jedoch nothwendig, um eine Verstopfung des um- 
gebogenen Sehenkels der Kngelröhre zn verhüten , eine 
Röhre mit zwei Kugeln von schwer schmelzbarem Glase 

1) Das Silber, wird am geBanesten in einer besondereii Probe, 
durch Cnpeliation, bestimmt. (Siehe Bleiglanz.) 
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n, damit die zweite Kugel die grösste Menge des 
ids aufzunehmen im- Stande ist. Man kann das 
ler Sabstanz im Chlorstrom so lange fortsetzen, 
iisencblorid sublimirt, wobei man gicber ist, auch 
molybdän verflüchtigt zu haben. Die Zersetzung 
as muss zn Anfang vorsichtig eingeleitet werden, 
ders dann geboten ist, wenn die Substanz fein 
vorliegt. Das Erhitzen der Kugel geschiebt erst 
Q keine sichtbare Einwirkung in der Kälte mehr 
Die Vorlage enthält nach der Zersetzung, ausser 
3fel und Chlorphosphor, die Chloride von Molyb- 
din und Eisen; in der Kugelröbre sind die Hbri- 
'erbiudungen , ferner der Kest von Eisen, Kohle 
säure enthatten. 

nhalt der Vorlage verwendet man nur znr Be- 
der Oxyde, während Schwefel- und Phoephor- 
tkmässig in einer besonderen Menge der Snbstanz 
werden (siehe weiter unten). Man leitet in die 
. Scbwefelwasserstoffgas ') und setzt dies so lange 
iie über dem Niederschlage stehende Flüssigkeit 

farblos ist. Da die Molybdänsäure nur sehr all- 
Schwefelmolybdän übergeftihrt wird, so erscheint 

von gebildetem Molybdänosyd selbst nach länge- 
ten noch blau geßirbt. Andrerseits zersetzt auch 
birte Chlor eine grössere Menge von Schwefel- 
, nnd es ist, der leichten Flüchtigkeit der gelös- 
te wegen, nicht rathsam, das Chlor vorher durch 

zu entfernen. 

iederschlag von Schwefelmolybdän wird auf einem 
'. getrockneten Filter abfiltrirt, mit heissem Was- 
i-aschen und bei derselben Temperatur bis zum 

Gewicht getrocknet. Man erhitzt nun einen 

Dt die SubstaiiE kein Vanadin, eo übersättigt mao die 
litÄmmoniak und Schwefelammocium, wodurch Schwefel- 
Q Auflösung geht und Schwefeleiaen zurückbleibt. Das 
ahren siehe : Gelbbleierz. Das rückständige Schwefeleisen 
inoxyd fibergefUhrt 
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aliquoten Theil des Niederschlages im WasserBtoDslrome 
und bestinimt das räckstSndige MoS,. 

Das von SchwefelmoIybdSn erhaltene Filtrat enthält 
Vanadin nnd Eisen. Man versetzt dasselbe mit Ammoniak 
bis znr alkalischen Reaction und fUgt gelbes Schwefelammo- 
nium im UeberscbusB hinzu. Durch längeres Digeriren im 
Wasserbade geht alles Vanadin in Schwefelammoniom über ; 
der Rfickstand ist Sehwefeleisen , welches in Chlorwasser- 
etoffsänre gelöst und nach der Oxydation mit Salpetersäure 
als Eisenoxydhydrat gefeit wird. 

Znr Bestimmung des Vanadins wird die Anäösong 
in Schwefelammonium mit Salpetersäure zersetzt und abge- 
dampft. Den Rückstand mengt man mit dem mehrfachen 
Gewicht von Salpeter und erhitzt in einem Porzellantiegel 
allmählich zum Schmelzen. Die wässerige Lösung der 
Schmelze wird mit Salpetersäure nentralisirt, jedoch so, 
dasB die Flüssigkeit noch alkalisch reagirt, und die Vana- 
dinsäure als Ammoniumvanadat gefeit. Zu diesem Zwecke 
fügt man zu der möglichst concentrirten Flüssigkeit eine in 
der Wärme gesättigte Auflösung von Chlorammonium und 
ein drittel Volumen Alkohol. Nach einigen Tagen ist das 
Anunoniumvanadat vollständig ausgeschieden, vrelches zu- 
erst mit einer gesättigten Lösung von Chlorammonium und 
dann, zur Entfernung des letzteren, mit Alkohol ausge- 
waschen wird. 

Durch allmählicbes Erhitzen bei Luftzutritt geht das 
Ammoniumvanadat in Vanadinsäure (V,0,) Über. Um eine 
Reduction derselben zu verhüten, muss der Niederschlag 
möglichst sorgfMtig vom Filter befreit and dieses erst 
na«h Befeuchten mit Ammoniumoitrat und Trocknen, am 
Platindrabt eingeäschert werden. Die in der Kugelröhre 
zurückgebliebenen Chloride werden in Cblorwasscrstoff- 
säure gelöst und die Kohle auf einem Asbestßlter filtrirt 
Man bestimmt die Menge dei'selben, indem man sie mit 
Kupferoxyd gemengt, im Sauerstoffstrome zu Kohlen- 
säure oxydirt, welche von Natronkalk aufgenommen und 
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ird. Dae NShere dieser Operation : siehe Analyse 

ens. 

regenwait ron Silber bleibt dieses nacb dem 

der Chloride mit ChlorwasgerstoffsSiire sammt 
zurUcb. Wenn man das Silber gleichzeitig mit 

bestimmen will, glttht man den Rückstand vor- 
er Kugeli^hre in einem Strome von Wasserstoff- 
rch das Cblorsilber zu Silber redncirt wird, wel- 
rdUnnter Salpetersäure gelöst und in der durch 
rirten Flüssigkeit als Chlorsilber bestimmt wird 

iVennun^ der in Chlonvasserstoffsäare überge- 
Chloride (Rückstand der Kugelröhre nach der 

mit Chlorgas) ergibt sich aus den vorherge- 
Beispielen: 

estimmnng der Schwefelsäure löst man eine 
;e der Substanz in Salpetersäure oder Königs- 
ntfemt die Salpetersäure durch wiederholtes Ab- 
lit Chlorwasaerstoffsäure und föllt die Schwefel- 
er wässerigen, angesäuerten Lösung des Rtlck- 
t Chlorbarynm. 

e Phosphorsäur^ zu bestimmen, Obersättigt 
ilpetersaure Auflösung der Substanz mit Natrinm- 
lampft ab und schmilzt den Rückstand in einem 
1er Flatintiegel mit dem gleichen Gewicht einer 
aus gleichen Theilen Kaliumnitrat und Natrium- 
Die wässerige Auflösung der Schmelze tibersättigt 
ichwefelammonium und digerirt längere Zeit im 
e, wodurch Molybdän als Scbwefelmolybdän ge- 
>uf Zusatz von ChlorwasserstolTsäure als solches 
A. Man erhitzt die angesäuerte Flüssigkeit so 

sie nicht mehr nach Schwefelwasserstoff riecht, 
iie PhoBphorsänre im Filtrate, nach vorheriger 
ion mit Ammoniak, auf Znsatz von Chlormagne- 

(p. 12). 
mze Menge der Vanadinsäure findet sich in der 
isium - Ammoninmphosphat abfiltrirten Flüssigkeit, 
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Torausgesetzt, dasB man zur Zersetzung der Schwefelammo- 
ninml(isung eiue genügend Qberechttssige Menge Chlorwasser- 
stoffsänre angewendet hat. 

Autlmonglanz (Graosptessglanz). 

Äntiinon, Schwefel {Eisen, Blei, Kupfer, 
Arsen). 

Enthält der Antimonglanz nur Antimon, Eisen und 
Schwefel, BO kann man die fem gepulverte Probe mit Kö- 
nigswasser oder Kaliumchlorat und Salpetersäure osydiren. 
Wird hierbei Antimonoxyd ausgeschieden, so giesst man die 
klare Flüssigkeit ab und löst dasselbe in einem Gemisch 
von Chlorwasserstoffsänre und Weinsäure, oder man setzt 
direct WeinsSnre zu der Lösung in Königswasser. 

Die von tlberschttssiger Säure befreite Flüssigkeit ßillt 
man mit Chlorbaryum, nachdem man, nm eine Ausscheidung 
Ton Antimonoxyd zu verhindern , vorher noch etwas Wein- 
säure zugefügt hat. 

Der UeberscbnsB von Chlorbarynm wird in der filtrir- 
ten Flüssigkeit durch Schwefelsänre abgeschieden und das 
Antimon in dem Filtrat als Schwefelantimon gefällt und 
nach p. 39 bestimmt. 

Zur Bestimmung des Eisens Übersättigt man die von 
Schwefelantimon abfiltrirte LJJgnng mit Ammoniak and fügt . 
etwas Sebwefelammonium hinzu. Hat sich das Schwefel- 
eisen vollständig abgeschieden, was durch Erwärmen der 
Flüssigkeit beschlennigt werden kann, so wird dasselbe bei 
Luftabschhiss filtrirt, mit Bcbwefelammoniumhaltigem Wasser 
ausgewaschen und" in Chlorwasserstoffsäure auf Zusatz von 
Kaliumchlorat oder Bromwasser gelöst Aus dieser LOsung- 
fällt Ammoniak'Eisenoxydhydrat, weiches nach dem p. 11 
angegebenen Verfahren bestimmt wird. * 

Sind in dem Antimonglanz noch die oben angefUhr- 
ten Metalle, besonders Blei, enthalten, so mnss derselbe 
durch Ghlorgas zersetzt werden. Es sublimiren die Chlor- 
verbindungen von Antimon, Arsen, Schwefel und 
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Eisen über, welche aaf die p. 150 angegebene Art be- 
stimmt werden. 

Da der Antimonglanz schon bei gewöhnlicher Tempe- 
ratur dnrch Cblorgas lebhaft «ersetzt wird, so mnss man, 
nm zu rasches SnblimireD von Ghlorschwefel zn verhüten 
(siehe p. 149 Änmerkimg), den Chlorstrom genau regiiliren 
and das Chlorgas zuerst in ganz schwachem Strome dnrch 
die Kugelröhre streichen lassen. 

Die Kngelröhre enthält die Chlorverbindungen von Blei, 
Kupfer und den Rest von Eisen. Dieselben werden in 
Wasser auf Zusatz von Chlorwasserstoffsänre gelöst tind 
Blei und Kupfer nach p. 85 getrennt. 

In der von Schwefelkupfer abfiltrirten Flüssigkeit fällt 
man das Eisen als Eisenoxydhydrat. 

In vielen Fällen handelt es sich bei der Analyse von 
AntimoDglanz (oder anderer Antimonerze) nur um Bestim- 
mung des Antimons; diese wird entweder gewichtsana- 
lytisch oder volumetrisch auBgeftlbrt. Zur gewichtsanar 
lytiscben Bestimmung des Antimons Übersättigt man die 
erhaltene Auflösung mit Ammoniak und Schwefelammonium, 
digerirt längere Zeit im Wasserbade und verfährt genau, 
wie p. 38 angegeben. Bei Gegenwart von Kupfer ersetzt 
man das Schwefelammonium durch Schwefelnatrium. Sind 
dem Antimonglanz erhebliche Mengen anderer Metalle bei- 
gemengt, so gelingt es nicht, sämmtliches Schwefelanti- 
mon in das Scfawefelalkali Uherznflthren ; man muss dann 
die rückständigen Sulfide mit Natriumcarbonat und Schwefel 
schmelzen (p. 40). 

Ans der Auflösung in Schwefelalkalien wird das Schwe- 
felantimon auf Zusatz von verdünnter Chlorwasserstoff- oder 
'Schwefelsäure gefällt und nach dem p. 38 angegebenen 
Verfahren bestimmt. Man kann auch das erhaltene Schwe- 
felantimon mit Chlorwasserstofsäure zersetzen und das sich 
entwickelnde Schwefelwasserstotfgas in Bromlösung leiten 
(p. 115). Aus der erhaltenen Menge Schwefelsäure wird die 
des Antimons berechnet Sb,S, : 3BaS0,, also BaSO, : >/,Sb. 
~ Die maassanalytiscbc Bestimmung des Antimons 
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gründet sich daranf, dass Antimonoxyd in alkalischer L6- 
snog; sich mit Jod zu Antimonsäure nnd JodwasBerstoff- 
säore nmsetzt: 

HSbO, H- 2J -h H,0 = HSbO, -H 2HJ. 

Wendet man zur Zersetznng eine Jodlösnng von be- 
kanntem Gehalt (etwa '/j, Nonnallösnng, welche man dnrch 
AaflOsen von 12,7 Grm. Jod in Jodkaliam and Verdünnen 
zu i Liter erhiUt), an, so entsprechen also 2 Atome ver- 
hranchten Jods 1 Molekül Antimonozyd. Das f^nde der 
Reaction wird dorch HinznfUgeQ von Stfirkekleister zu der 
AntimonoxydlSBnng enuittelt Sobald die Fltlssigkeit von 
JodsUirke blau gefUrbt wird, ist die Oxydation des Antimon- 
oxyds vollendet 

Man löst das Schwefelantimon in Chlorwasserstoffsäure, 
erwärmt, bis die Flüssigkeit nicht mehr nach Schwefelwag- 
scrstoff riecht, versetzt mit Weinsäure oder Seignettesalz 
und nbersättigt mit einer Lösung von Katriumhjdrocarbonat. 
Nach HinzufSgen von etwas Stärkekleister tüast man ans 
der Bürette so lange JodlösuDg hinzufliessen, bis die blane 
Farbe der Jodstärke auftritt. 

Hat man tCC. Jodlösnng verbraneht nnd bezeichnet a 
den Gehalt von Jod in 1 CC. der Lösung, so ist: 
2J : HSbO, = at : X oder 2J : Sb = at : x. 

Der Titer der Jodlösnng wird zweckmässig auf Brech- 
weinstein festgestellt, nnd es ist ratbsam, hierbei dieselben 
Verhältnisse wie bei der Titrirnng (ähnliche Concentration, 
gleiche Mengen Weinsäure und Matriumhydrocarbonat etc.) 
einzuhalten. 

Bonmonit und Autimonkapferglauz. 

Antimon, Blei, Kupfer (Eisen) und Schwefel. 
Das fein gepulverte Mineral wird durch Chlorgas zer- 
setzt und die Analyse selbst wie vorhin ausgefllhrt. 

Zinlenit 

Antimon, Blei (Silber, Kupfer, Eisen), 
SchwefeL 
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Die Zersetznng geschieht wie Torhin. Da der Zinkenit 
in Chlorwasaerstoffsänre voUständig (mit Ausnaliiiie des etwa 
vorhandenen Silbers, welches ale Chlorsilber znrUckbleibt) 
löBlich ist, 80 können die Metalle auch in dieser Lßsnng 
bestinunt werden. Man übersättigt die Flüssigkeit mit Am- 
moniak and Schwefelammoninm (bei Gegenwart von Kapfer 
mit Scbwefelnatrium) and verfährt wie p. 38 angegeben. 

Die Snliüre von Blei, ^Silber, Kupfer und Eisen werden nach 
dem vollständigen Auswaschen in Salpetersäure gelöst nnd 
das Blei als Bleisnlfat gefüllt (p 35). Aus der filtrirten 
Flüssigkeit wird, nach der Verjagang des Alkohols, zuerst 
das Silber a,ls Ghlorsilber nnd im Filtrate das Kopfer als 
Sehwefelkapfer gefölli (p. 34). 

Nach Verjagnng des Scbwefelwasserstofls and Oxyda- 
tion mit Salpetersäure oder Kaliamchlorat Mit man das 
Eiseaoxyd mit Ammoniak. 

Wendet man zur Lösung des Minerals Chloi-wasseratoff- 
säare an, so mass der Schwefel besonders bestimmt wer- 
den, was sebr gnt nach der unter Analyse des Ultrama- 
rins (p. 115) angegebenen Methode ausgeführt werden kann. 

Nach Wöbler verliert der Zinkenit durch Glühen im 
Waeserstoffstrome sämmtlichen Schwefel als Schwefelwasser- 
stoffgas und bleibt reines Antimonblei (Silber, Kupfer, Eisen) 
zurück. Hiernach lässt sich die Analyse in der Art aus- 
führen, dass man ein Porzellanschiffchen mit der abge- 
wogenen Probe in eine Porzellan- oder Verbrennangs- 
röhre schiebt und inh Wasserstoffstrome glüht. Das 6e> 
menge von Schwefelwasserstoff und Wasserstoffgas leitet 
man in Bronilögung (p. 115) und berechnet aus der gebilde- 
ten Schwefelsäure den Gehalt an Schwefel. 

Nach beendigter Zersetzung löst man den Rückstand 
im Porzellanschiffchen in einem Gemisch von Salpetersäure 
und Weinsäure und verfährt wie vorhin. 

Autimoualeke^lanz. 

Antimon, Nickel und Schwefel. 

Das Mineral kann ebenfalls durch Ghlorgas zersetzt 



.hyCOOl^lc 






159 

werden. Das in der Kugel zurückbleibende Niekelchlorttr 
wird in verdünnter Ghlorwassergtoffsäure gelöst unfl mit 
Kalilauge gefällt. Durch Glühen des Nickeloxydnlbydrats im 
WasserstoifstTOine geht dasselbe in metallisches Nickel Über 
(p. 10). 

Arsennickel (Knpferntekel). 

Nickel, Arsen, (Eisen, Blei, Schwefel). 

Das fein gepulverte Mineral wird in Königswasser ge- 
löst and die Salpetersäure durch wiederholtes Eindampfen 
mit. GhlorwaseerstoffsSure entfernt. Nach der Redaction der 
ÄTsensfinre zu arseniger Säure mit schwefeliger Säure fällt 
man das Arsen ( und Blei ) mit Schwefelwasserstoffgas. Durch 
Digeriren der Schwefelmetalle mit Schwefelammoninm geht 
das Schwefelarsen in Anäösang. Das ungelöst zarUckblei- 
bende Schwefelblei wird im Wasserstoffstrome geglüht nnd 
gewogen (p. 17). 

Ans der Auflösung in Schwefelammoniiim föllt man das 
Schwefelarsen auf Znsatz von verdünnter Chlorwasserstoff- 
oder Schwefelsäure and ftlhrt das Schwefelarsen in Magne- 
sinmarsenat Über (p. 54). 

Da der Gehalt an Eisen im Knpfemickel nur gering 
ist, so kann man dasselbe durch doppelte Fällung mit Am- 
moniak resp. Ammoniumcarbonat von Nickel trenpen. Man 
verfährt hierbei genau, wie p. 145 angegeben wurde. 

Der Schwefel wird zweckmässig in einer besonderen 
Probe dnrch Oxydation des Minerals mit Salpetersäure oder 
Königswasser bestimmt. 

Kobaltkiea. 

Bestandtheile: Kobalt und Schwefel. 

Das fein gepulverte Mineral wird entweder mit Königs- 
wasser oder "Salpetersäure und Kaliumchlorat zersetzt <p. 114) 
nnd die dnrch mehrfaches Eindampfen mit Chlorwasserstoff- 
sänre von Salpetersäure befreite Lösung mit Chlorbaryam 
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ich EotferDung des ttberschUsgigen Ghlorbarynms 
Dnte Schwefelsäure wird im FÜtrat das Kobalt 
äratgeföUt, welches, wie p. 9 angegeben, in 
Kobalt übergeführt wird, 
n genan Ubereiustimmende Messgefasse znr Ver- 
kann man die Lösung der Substanz auf ein be- 
:)Inmen bringen itud abgemessene Volumina zur 
der Schwefelsäure und des Kobalts benutzen. 

Kobaltglanz. 

t. Eisen (Kupfer, Antimon), Arsen und 

thode der Analyse ergibt sich aus den vorigen 
Der Kobaltglanz wird schon durch Salpeter- 
izt, welche durch Eindampfen mit Chlorwasaer- 
ntfemt wird. Aus der wässerigen , anf Zusatz 
asserstoffsäure erhaltenen Lösung des RUckstan- 
m zuerst die Schwefelsäure durch Chlorbaryum 
rate das Überschüssige Baryumsalz mit verdünn- 
Isäure. Oder man verfährt wie vorhin, indem 
len aliquoten Theil der Lösung zur Bestimmung 
slsäure benutzt. Ehe man in der filtrirten FlUs- 
m., Antimon und Kupfer durch Schwefelwasser- 
t, reducirt man zuerst die Arsensäure zu arseni- 
mit schwefeliger Säure oder KaliumhydrosulGt 
die Metalle durch Digeriren des Niederschlages 
felnatrium. Das rückständige Scbwefelkupfer 
iem Auswaschen mit schwefelwasserstofßialtigem 
Jet als solches gewogen werden (p. 34). Die 
Ibergegangenen Sulfide von Arsen und Antimon 
h dem p. 143 angegebenen Verfahren gefällt und 

ym SchwefelwasserstoflFniederschlage abfiltrirte 
enthält noch Kobalt und Eisen, wefch letzteres 
''erjagen des Schwefelwasserstoffs und Oxydation 
rsänre, durch wiederholtes Fällen mit Ammoniak 
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resp. Ämmoniumcarbonat von dem Kobalt getrennt wird. 
(Siehe Nickelstein p. 145.) 

Zur FiUlnng des Kobalts als Oxydhydrat mtlssen ent- 
weder die Ammoniaksalze vorher durch GlOheu entfernt 
oder daa Kobalt zuerst als Schwefehnetall abgeschiedeD 
werden; man verfährt hierzu genau nach der beim Niekel- 
stein angegebenen Methode. 

Kobaltarseukies. 

Kobalt, Eisen, Arsen und Scbwefel. 

Die Analyse kann wie die des Kobaltglanzeg ausge- 
führt werden. Da der Kobaltarsenkies bedeutende Mengen 
Eisen enthält, so muss man bei der Trennung des letzteren 
von Kobalt den erhaltenen Eisenoxydniedersehlag wieder- 
holt in ChlorwaBserstoffsäure lösen and mit Ammoniak . 
resp. Ämmoniumcarbonat fällen. 

Welssblelerz. 

Bleioxyd (Eisenoxjd, Kalkjund Kohlensäure. 

Das gepnlverte, bei 100" C. getrocknete Mineral löst 
man in verdünnter Salpetersäure und lallt das Blei ent- 
weder als Sulfat (p. 35) oder Sulfid {p. 43). 

Das Elitrat wird nach dem eventuellen Verjagen des 
Schwefelwasserstoffs mit Salpetersäure oxydirt, die kleine 
Menge Eisenoxyd mit Ammoniak und dann der Kalk 
mit Ammoninmoxalat gefällt (p. 1). 

Die Kohlensänre wird in einer besonderen Menge 
nach p. 20 bestimmt. 

Blelglauz. 

Blei (Antimon, Arsen, Kupfer, Silber, Gold, 
Zink, Eisen) Schwefel und Gangart. 

Antimonreiche Bleiglanze werden am Besten durch 
Chlorgas zersetzt. Wendet man bei Gegenwart von Antimon 
Salpetersäure oder andere Oxydationsmittel zur Lösung an, 
so ist das ausgeschiedene Bleisulfat stets antimonhaltig. 

ClBaSfln, QnimHUUve AmUyio. ^^ 



.hyCoOl^lc 



i der Zersetzung mit Chlorgas enthält die Vorlage 
tfelsä,ure, Antimoo, Arsen, ferner einen Theil 
isens und Zink. In Betreff der Analyse dieser 

verweise ich auf p. 150. 

3 Kugelröhre enthält die Chlorverbindungen von 
Silber, Knpfer und den Rest des nicht Uberge- 
en Eisens und Zinks. Die Trennung dieser Kßr- 
ibt sich ebenfalls aus dem Vorhergehenden , weshalb 

Gafig nur kurz andeute. Man löst den Inhalt der 
in verdUnnter Chlorwasseistoifsäure, wobei sich das 
ei grössereutheils wieder ausscheidet und nur durch 
loltes Kochen mit Wasser vollständig in Lösung 
Der unlösliche fiiiekstaud ist Chlorsilber und Gang- 
Man scheidet zuerst das Blei durch Eindampfen mit 
iter Schwefelsäure ab und fällt im Filtrate das 
durch Sehwefelwa9ser8toffgas-(p. 35). 
ch Veijagung des Schwefelwasserstoffes und Oxy- 
des Eisens mit Salpetersäure trennt man dasselbe 
Ammoniak und Ammoniumcarbonat von Zink (p, 57) 
It letzteres in der filtrirten Flüssigkeit als Schwefel- 
.. 6> 

i der Zersetzung des Bleiglanzes mit starker Salpeter- 
icheidet sich ein grosser Theil des Bleis als Blei- 
ab. Dieses lässt sieh durch wiederholtes Erwärmen 
.orwasserstoffsäure in Lösung bringen und von der 
t trennen. Man kann aber auch die salpetersaure 

mit verdünnter Schwefelsäure verdampfen und das 
ollständig abscheiden , (p. 35). Man bestimmt in 

Das Silber wird in der Regel durch Abtreiben beetimint. 
'eiter unten.) Um die Menge der Gangart neben Chlorsilber 
nmen, glüht man den Rlicltstand im Wasserstoffstrome, wo - 
etallJBchee Silber' und eine Verbindung von Silber mit Sili- 
tsteht. Durch Erwärmen des Rückstandes mit verdUnnter 
länre geht alles Silber in Auflösung. Die Kieselsäure resp. 
wird durch Eindampfen der Flüssigkeit im Waaaerbade voll- 
abgeschieden. Die wässerige Lösung des Rückstandes, 
' BestimmuDg des Silbers dienen. 
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diesem Falle das Gewicht von Bleisnlfat und Kieselefinre, 
nnd digerirt dann die Masse mit einer Auäösuog von Äm- 
mODiamacetat oder Ammoniumtartrat. Das Bleisulfat geht 
hierdurch vollständig in Liisaiig. Die rückständige Gang- 
art wird gewogen nnd die Menge des Bleiaulfata ergibt sich 
ans der Differenz. , 

In der von Bleisulfat ahfiltrirten Flüssigkeit sind die 
anderen Metalle enthalten, deren Trennung sich ans dem 
Früheren ergibt. 

Gewöhnlich handelt es sich bei der Analyse desBlei^anzes 
nur um Bestimmung von Blei nnd Silber, wozu fast aus- 
schliesslich die nachfolgenden Methoden angewendet werden. 

Man mengt 25 Grm. des feingepulverten Erzes in einem 
schmiedeeisernen Tiegel mit der 2 — Sfaehen Menge von 
Soda, bedeckt die Probe mit einer Schicht Borax nnd stellt 
den Tiegel entweder in die heisae Muffel eines Probirofens 
oder direct in das Coksfeuer eines Windofens. Ist der In- 
halt des Tiegels in Fluss gerathen, so schliesst man die 
Zugöflnungen, wodurch die Temperatur sinkt, und lässt den 
Tiegel etwa noch 10 Minuten im Feuer, was sieb Übrigens 
nach der Schmelzbarkeit der in dem Erze enthaltenen Bei- 
mengungen richtet. Sobald die Masse ruhig fliesst, liebt 
man den Tiegel aus dem Ofen, vereinigt die BleikUgelchen 
durch wiederholtes Aufklopfen des Tiegels, giesst zuerst 
die Schlacke und dann das auf dem Boden angesammelte 
Aussige Blei in eine kleine Metallform ab. Bei einiger 
Uebnng gelingt es leicht, das Blei ganz frei von Schlacke 
abzugiessen, und einen Kegulus zu erhalten, welcher direct 
gewogen werden kann. Ist dem Blei Schlacke beigemengt, 
so wird diese durch Anshämmern des Kegnius entfernt und 
das Blei nach dem Abwaschen mit Wasser gewogen. 

Das reducirtc Blei enthält die ganze Menge des im 
Erze enthaltenen Silbers*). Um dieses zu bestimmen, wird 
das Blei abgetrieben, d. h. durch oxydirendes Erhitzen in 

1) Bleiarme Erze werden behufs Silberbestimmung mit einem 
UeberschuBB von- silbertrfiier Bleiglätte gemengt nud, wie oben an- 
gegeben, reducirt 
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lätte) übergefahrt. Zn diesem Zwecke legt 
in eine vorher ausgeglühte Kapelle und setzt 
jltthende Muffel. Sobald das Blei geschmolzen 
1 durch theilweiscs Schliessen der Zngöffnung 
reguliren, dass die Probe nicht zn heiss wird, 
I leicht ein Theil des Silbers osydirt und mit 
von der Kapelle aufgesogen würde. Anderer- 
Temperatnr aber nicht so heruntersinken, dass 
itarrt (erfriert). Ist letzteres eingetreten, so 
iwer, die Probe wieder ins Treiben zd brjngen, 
kt, wann alles Blei abgetrieben ist, lässt sich 
3n ; es tritt dann an Stelle des mit einem Blei- 
bedeckten flässigen Metallkoms die blanke 
bers anf. Man nimmt dann die Kapelle aus der 
and reinigt das noch heisse Silberkom durch 
uf einem kleinen Stahlambos ron dem au- 
leioxyd. 

1er Bleiglanz Gold, so ist dies in dem Silber- 
n. Man löst dann das Silber in einem gewo- 
lantiegei in verdünnter Salpetersäure, wäscht 
lige Gold durch Decantation mit Wasser voll- 
^welches ohne den geringsten Verlust bewerk- 
n kann) und bestimmt nach schwachem Er- 
Gewicht. 

Gelbbleierz. 

lybdat. 

ral lässt sich leicht durch Schmelzen mit einem 
gleichen Theilen Natriumcarbonat und Schwe- 
Man verfährt hierbei, wie p. 40 angegeben 
angt die erhaltene Schmelze mit Wasser aus. 
;: enthält das Molybdän als Schwefelmolybdän- 
welcher auf Znsatz von Chlorwasserstoffsäure 
bdän niederfällt. Mao nimmt die Zersetzung 
I der Siedhitze vor nnd kocht so lange, bis 
jlwasserstofFgas entfernt ist. Das Scbwefel- 
rd anf einem bei ^20** C. getrockneten Filter 
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abliltrirt, mit heiHsem Wasser ansgewaachen und ein ali- 
quoter Theil des bei derselben Temperatur getrockneten 
Niederschlages im Wasserstoffstrome geglüht. Der Rück- 
stand ist MoSj. 

Das rückständige Schwefelblei wird nach dem voll- 
ständigen Auswaschen mit schwefelwasserstofiltaltigem 
Wasser als solches bestimmt ( p. 7). 

Pyromorphit (Grün- nnd Braunbleierz). 

Bleiphosphat und Ghlorblei, zaweilenauch Blei- 
snlfat, neben Bleiarsenat und Fluorcalcium. 

Znr Bestimmung von Bleioxyd, Ealk, Phosphor- 
säure und Arsensäure digerirt man das feingepulverte 
Mineral mit Salpetersäure bis zur vollständigen Lösung und 
dampft die Flüssigkeit auf Zusatz von Chlorwasserstoffsäure 
im Wasserbade ab. Da die Salpetersäure der Fällung der 
Arsensäure durch Schwefelwasserstoff entgegenwirkt, so ist 
es nothwendig, den Rückstand nochmals mit starker Chlor- 
wasserstoffsänre zu befeuchten, das Abdampfen zu wieder- 
holen und schliesslich in verdünnter Chlorwasserstoffsäure 
zu lösen. Das sich ausscheidende Chlorblei wird, nach dem 
Abgiessen der klaren Flüssigkeit, durch wiederholtes Aus- 
kochen mit Wasser in Lösung gebracht und in die vor- 
her mit schwefeliger Säure veducirte Lösung ein Strom 
von Schwefelwasserstoffgas geleitet. Den Niederschlag von 
Schwefelarsen und Schwefelblei digerirt man mit Schwefel- 
ammonium, bestimmt das rückständige Scbwefelblei durch 
Glühen im Wasserstoffstrom (p. 7) und fällt das Schwefel- 
' arsen aus seiner Lösung in Schwefelammonium auf Zusatz 
von verdünnter Ohlorwasserstoffsäure. Das erhaltene 
Schwefelarsen wird schliesslich in Ammonium - Magnesium- 
arsenat Übergeführt nnd nach p. M: bestimmt. 

Die vom Schwefelwasserstoffniederschlage abfiltrirte 
Flüssigkeit wird auf Zusatz von verdünnter Schwefelsäure 
verdampft und der Kalk als Calciumsulfat bestimmt (p. 16). 

Die Phosphorsäure wird in dem Filtrate nach vor- 
heriger Neutralisation durch Ammoniak, mit Chlormag- 
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nesiumlösang gefällt (p. 12). Da bei Gegei 
ächwefelsäure diese leicht iu den Magnesiumni 
übergeht ^ bo ist es nothwendig, den nnvollstän 
waseheuen Niederschlag in Chlorwassevstoffsäar 
und das ÄmmoDinm-Maguesiumphosphat nochma 
satz von Ammoniak und etwas ChlormagDesinn 
fällen. 

Zur Bestimmung des Chlors verfährt man i 
Die Schwefelsäure wird iu der Salpeters: 
lösnng nach Abdämpfen der tlberscfatlggigen Sa 
durch Chlorbaryum geföllt (p. 2). 

Die directe Bestimmung von Fluor neben 
Bänre, Blei etc. bietet grosse Schwierigkeiten nn 
genau auszuführen, weshalb dasselbe aus de: 
berechnet werden muss. 

Bleistein. 

Blei, Kupfer, Eisen (Silber, Antimon 
Zink) Schwefel. 

Die Zersetzung der feingepulverten Substanz 1 
Chlor bewirkt und die Analyse überhaupt nach p 
geführt werden. 

■ Mennige. 

Die Mennige des Handels enthält neben B 
oxyd gewöhnlich kleine Mengen von Arsen (. 
Kupfer, Silber, Eisen, Zink, Kalk, Kie 
uud Kohlensäure. Ist das Bleioxyd bei der I 
der Mennige nicht vollständig oxydirt worden 
dieselbe also ein Gemenge von Bleitetraoxyd mil 
Um die Menge des letzteren zu bestimmen, di 
die feingepulverte, . bei 100" C. getrocknete Su 
einer Lösung von neutralem Bleiaeetat, worin sie 
oxyd vollständig löst. Das rückständige Bleitetrs 
auf einem gewogenen Filter abfiltrirtniidbeilOO" 
coostanten Gewicht getrocknet. 
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Zur Bestimmung der in der Mennige entbalteoen Vei- 
nnreini gongen löst mau die bei 100" C. getrocfencte Sub- 
stanz in verdünnter ChlorwasserstoffsSnre. Scheidet sicli 
hierbei Cblorblei ab, so kann dies leicht durch wiederholtes 
Erwärmen' mit Wasser in Lösung gebracht werden. Etwa 
vorhandenes Chlorsilber und Kieselsäur e')bleibenhier- 
bei ungelöst zurück. Diese werden abfiltrirt und das Fil- 
trat zur Bestimmung des Bleis nach Znsatz von verdünnter 
Schwefelsäure abgedampft {p. 35). 

Arseu, Antimon und Kupfer werden in der von 
Bleisulfat abfiltrii-ten Flüssigkeit durch Schwefelwasserstoff- 
gas geßillt und die beiden ersteren durch Digeriren der 
erhaltenen Schwefelmetalle mit Schwefelnatrium getrennt 
und wie p. 143 angegeben wurde, bestimmt. Das in 
Schwefelnatrium unlösliche Schwefelknpfer wird nach dem 
Auswaschen mit Schwefelwasserstoffwasser im Wasserstoff- 
strome geglüht und gewogen. 

Zur Bestimmung des Silbergehaltes der Mennige 
mllssen mindestens 25 Grm. angewandt werden, und man 
stellt sich, durch Schmelzen mit Soda nnd Borax, zuerst 
einen Bleiregulus dar. Das Silber bleibt nach dem Abtrei- 
ben des Bleis in der Kapelle zurück (p. 163). 

In dem vom Schwefelwasserstoff'-Niedersehlage erhal- 
tenen Filtrate wei'den Eisen, Zink und Kalk wie ge- 
wöhnlich getrennt. 

Der Kohlensäuregehalt der Hennige wird nach 
p. 20 ermittelt. Da das Bleitetraoxyd aber mit Chlor- 
wasserstoffsäure in Bleichlorid und Chlorgas zerfällt, so 
mnss zur Zersetzimg verdlinnte Schwefelsäure angewendet 
werden, 

Zinnober. 

Enthält ausser Schwefelqueeksilber noch Eisen- 
oxyd, Manganoxyd (Kupfer) Kalk und Thonerde. 



1) ChlorBÜber und Kieselsäure sind nach p. 163 zu treonen. 
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mang des Schwefele. Die UeberfUhrang des 
in Schwefelsänre kann darch Behandeln der 
rten Substanz mit Königswasser oder Salpeter- 
l^aliamchlorat (p. 1143 o^^r *nch mit salzsautem 
lehen (p. 135). 

»Feitere Methode beruht auf der Oxydirbarkeit 
eis durch Chlorgas, bei Gegenwart eines kausti- 
iis {Kali- oder Natronlauge). Man suspendirt 
julverte Substanz in verdttnnter Kali- oder Na- 
ind leitet unter Erwärmen go lauge Chlorgas in 
keit, bis die rothe Farbe des Zinnobers in die 
des Quecksilberoxyds übergegangen ist ; oder 
las Einleiten so lange fort, bis das Qnecksilber- 
ändig in weisses Chlorid übergeführt worden ist. 
Änsäaern mit Chlorwasserstoffsäure wird die 
nre wie gewöhnlich bestimmt (p. 2). 
mung des Quecksilbers nnd der Übrigen 
an bereitet sich eine Auflösung der Substanz in 
icr und dampft auf Zusatz von Chloi-wasserstoff- 
iTasserbade zur Trockene ab. Die ehlorwasser- 
Jisung des Rfickstandes wird zur Reduction des 
zu Oxydul mit schwefeliger Säure gekocht 
Quecksilber durch Schwefelwasserstoffgas ge- 
j Schwefelquecksilber (HgS) wird auf einem 
, getrockneten Filter filtrirt, mit Wasser ausge- 
nd bei derselben Temperatur bis zum constanten 
I trocknet. 

lan die Reduction mit sehwefeliger Säure unter- 
r nur unvollständig ausgeführt, so ist dem Queek- 
Sehwefel beigemengt. Um diesen zu entfernen, 
auf den trockenen Niederschlag wiederholt kleine 
on Schwefelkohlenstoff, bis ein Tropfen des 
if dem Uhrglase verdunstet keinen Rückstand 
fei hinterlässt. Bei einiger Menge von Schwefel 
;kmässiger, denselben durch Erwärmen mit einer 
von Natriumsulfit in Lösung zu bringen. Man 
1 das Filter auf einer Glasplatte aus, und erwärmt, 
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nachdem man den Niederschlag in eine PorzellaDschale ge- 
spritzt hat, mit MatrimnEidfit. Das Filt«r wird nach dem 
Trocknen wieder zusammeogelegt nnd das reine Schwefel- 
quecksilbur abfiltrirt, welches mit kaltem Wasser aasge- 
waschen nnd getrocknet wird. 

Bei Gegenwart von Knpfer ist diese Methode nicht 
anwendbar, indem sich das Schwefelkupfer nicht genau von 
dem Schwefelquecksilber trennen lässt. In diesem Falle 
versetzt man die chlorwasserstofifsanre Lösung mit einem 
Uebei^chuss von phosphoriger Säure, wodurch das Queck- 
silberchlorid zu nnlöBlichem ChlorUr (HgjCli) redueirt wird. 
Nach 128tÜndigem Stehen an einem massig erwärmten Orte 
filtrirt man den Niederschlag auf einem bei 100" C. ge- 
trockneten Filter, wäscht mit heissem Wasser ans und 
trocknet bei obiger Temperatur bis zum constanten Gewicht. 

Das Kupfer wird dann in der filtrirten Flüssigkeit als 
Schwefelkupfer bestimmt (p. 36). 

Das vom SchWefelkupfer erhaltene Filtrat enthält noch 
die tihrigen Oxyde, deren Trennung bereite p, 56 abge- 
handelt wurde. 

Wenn es sich bei der Analyse eines Quecksilbererzes 
um alleinige Bestimmung von Quecksilber handelt, so kann 
dasselbe auch mit ZinnchlorUr als metallisches Quecksilber 
gefiillt werden. Man fllgt zu der chlorwassereloffsanren, 
von Salpetersäure vollständig befreiten Lösung eine klare 
LiisuDg von ZinnchlorUr (welche mau durch Auflösen von 
Zinn in Chlor Wasserstoff säure erhält) im Ueberschuss und 
erhitzt zum Kochen. Das Quecksilberchlorid wird hierbei 
vollständig, unter Bildung von Zinnchlorid, zu Metall redueirt. 
Hat sich der Niederschlag vollständig abgesetzt,- so giesst man 
die klare Flüssigkeit ab und vereinigt die QuecksilberkUgelchen 
ZQ einer zusammenhängenden Kugel, welches leicht geschieht, 
wenn der Rückstand nochmals mit etwas Zinuchlorür auf 
Zßsatz einiger Tropfen Chlorwasserstoösäure erhitzt wird. 
Das Quecksilber wird zuerst mit Chlorwasserstoffsäure ent- 
haltendem und zuletzt mit reinem Wasser durch Decantation 
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ausgewaechen und daDn in einen tarirten ] 
abgegossen. Das dem Metall anhaftende Wa 
zum grösseren Theil durch Filterpapier entferne; 
den Tiegel schliesslich nnter einen, mit concei 
fekäure beschickten Exsiccator uod bestimmi 
des vollständig trocknen Qaecksilhers. 

Enthält der Zinnober bedeutende Mengei 
tallrerbindungen , so ist es noch am zweckmi 
Zersetzung des Minerals in einem Strome vo: 
bewirken (p. 148) , wodurch das Quecksilbe 
verfluchtigt wird und in 'der Vorlage bestimmt 

Holybdänglaiiz. 

Sehwefelmolybdän. 

Die Zersetzung des Minerals kann, ähnlic 
Gelbbleierzes, durch Schmelzen mit Soda und 
schehen. Das Schwefelmolybdän wird aus d 
Lösung der Schmelze durch Chlorwasserstoi 
schieden und nach p. 160 bestimmt 

Sind dem Molybdänglanz andere Metall 
so bleiben diese nach dem Lösen der Schme 
als Schwefelmetalle ÄurUck. 

Die Seh wefelbestimmuDg wird in € 
ren Probe, durch Schmelzen mit einem Gemiscl 
carbonat und Ealinmchlorat, ausgeführt (p. !■ 

Wismntliglaiiz. 

Wiemuth (Kupfer, Blei, Gold, Te 
Eisen, Kobalt, Nickel) Schwefel. 

Das Min'eral kann durch Digeriren mit 
Salpetersäure zersetzt werden. Bleibt hierbei 
gelöst znrllck, so schmilzt man den RUckstan< 
hydrosulfat. Nach dem Verdampfen der t 
Salpetersäure im Wasserbade versetzt man mi: 
stoffeänre und verdünnt mit einer grossen M 
wodurch Wiamuthoxychlorid ausgescl 
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welches nach dem p. 42 angegeheoen Verfahren in metalli- 
sches Wiamuth Übergefllhrt wird. 

Das Filtrat enthält die übrigen Metalle. Znr Bestim- 
mung des Tellurs entfernt man die Salpetersäure durch 
Abdampfen, löst den Rückstand in verdünnter Chlorwaeser- 
stoffsäure und scheidet das Tellur durch Erhitzen mit einem 
Ueberschuss von schwefeliger Säure oder Kalinmhydrosnlfit 
als metallisches Tellur ab. War die Auflösung verdünnt oder 
nur eine geringe Menge von Tellur vorhanden, so muss, 
um die vollständige Austeilung zu ermöglichen, die FlUsaig- 
keit mehrere Tage an einem warmen Orte stehen. Das 
ausgeschiedene Tellur wird durch Decantation mit schwefe- 
liger Säare ausgewaschen nnd auf einem bei 100 ** C. ge- 
trockneten Filter bis zum constanten Gewicht getrocknet. 

Ist das Wismntherz goldhaltig, so wird das Gold 
gleichzeitig mit dem Tellur ausgeschieden. Man behandelt 
dann den gewogenen Niederschlag mit Salpetersäure, wo- 
durch das Tellur gelöst wird, und bestimmt das rückstän- 
dige Gold, Oder man löst beide Körper in Königswasser, 
entfernt die Salpetersäure durch Eindampfen und reducirt 
die chlorWasserstoffsaure Lösung des Rflckstandes mit einer 
coucentrirteD Lösung von Eisenoxydulsulfat, wodurch nur 
metallisches Gold ausgeschieden wird. 

Die Trennung der übrigen, in der von Tellur resp. 
Gold abfiltrirten Flflssigkeit befindlichen Metalle ergibt sich 
aus dem Vorhergegangenen. 

Vranpecherz. 

Uranoxyduloxyd mit schwankenden Mengen von 
Blei, Kupfer, Wismuth, Arsen, Antimon, Schwe- 
fel, Helen, Vanadin, Eisen, Mangan, Kobalt, 
Nickel, Zink, Kalk, Magnesia, Natron, Kohlen- 
säure, Kieselsäure und Wasser. 

Enthält das Mineral Selen, so empfiehlt es sich zur 
Bestimmung desselben die fein gepulverte Substanz in einem 
Strome von Chlorgaa zu erhiteeu (p. 14S); hierdurch wird 
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den Cblorverbindangen von Wismuth, ÄrBcn, Anti- 
Schwefel nnd Eisen, alles Selen als Chlorselen ver- 
gt. Nach beendigter Zersetzung wird die in der 
;e befindliche Flössigkeit zur Verjagang des Chlore 
[iBserbade schwach erwärmt nnd das Selen dnrch Re- 
n mit schwefeliger Säure oder Kalinmhydrosulfit als 
iscbes Selen gefällt Man verfHhrt hierbei genau, wie 
:r Bestimmung des Tellurs angegeben wurde (p. 171). 
las Vanadin wird ebenfalls zweckmässig in einer 
leren Menge der Substanz bestimmt Man schmilzt 
in gepulverte Substanz in einem Silbertiegel etwa eine 
; lang mit dem gleichen Gewicht von Ealinmnitrat 
ingt mit Wasser aus, wodurch alles Vanadin als Ka- 
tnadat in Anflijsnng geht. Ans dieser Flüssigkeit wird 
inadinsäure, nach der Neutralisation mit Salpetersäure, 
Chlorammonium gefällt (p. 153). 
nr Bestimmung der übrigen Oxyde digerirt man die 
epulverte Substanz mit Salpetersäure. Bleibt hierbei 
Ickstand, so wird derselbe durch Erwärmen mit einem 
eh von Salpetersäure und Schwefelsäure zersetzt und 
ieselsäure abfiltrirt. Nach Verjagung der liberschUs- 
Säure redncirt man die Arsensäore zu arseniger Säure 
hwefeliger Säure und fallt die durch Schwefelwasser- 
^llbaren Metalle durch dieses Reagens. Arsen und 
on (Selen) werden dnrch Digerireu der Schwefel- 
e mit Schwefelammonium, oder bei Gegenwart von 
r mit Schwefelnatrium, getrennt. Die im Schwefel- 
unlöslichen Scbwefelmetalle ISst man in Salpetersäure 
ennt Wismuth nnd Blei nach der p, 42 angegebenen Me- 
Das vom Wismuthosychlorid erhaltene Filtrat ent- 
loch Kupfer, welches als Schwefelkupfer bestimmt 
:p. 36). 

ie vom Schwefelwasserstoff- Niederschlage abfiltrirte 
gkeit neutralisirt man mit Ammoniak , fUgt Am- 
mcarbonat und Scbwefelammoninm hinzu und zwar 
!B im Ueberschusse, nm die Fällung des Urans durch 
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Schwefelammoninm zu YerhiDdeni. Da bei einiger Menge 
von Eisen, Kobalt etc. jedoch leicht ein Theil des Uraos 
bei den Schwefelmetallen zurückbleibt, so löst man diese 
in Chlorwasserstoffsäare auf Znsatz von etwas Salpeter- 
sänre und scheidet Eisenoxyd und Uranoxyd (mit klei- 
neu Mengen von Kobalt und Nickel) .durch Ammoniak 
ab. Es ist, zur Entfernung der mitgeföllten Oxyde von 
Kobalt und Nickel, uothwendig, den abfiltrirten Nieder- 
schlag in Ghlorwasserstoffsänre zu lösen und die Fällnng 
mit Ammoniak zu wiederholen. Um nnn das Eisen von 
Uran zu trennen, glttht man die getrockneten Oxyde im 
Wasserstoffstrome, wodurch das Eisenoxyd zu Metall 
und das Uranoxyd zu Oxydul reducirt wird. Durch Be- 
handeln des Etlckstandes mit verdünnter Chlorwasserstoff- 
Säure gebt das Eisen vollständig in Lösung. Das unge- 
löst zurückbleibende Uranoxydnl (UO) wird nochmals im 
Wasserstoffstrome geglüht und als solches gewogen. 

Die Hanptmenge des Urans befindet sich in der von 
den Schwefelmetallen abfiltrirten Schwefelammoniumflüssig- 
keit. Ist das Filtrat von etwas gelöstem Schwefelnickel 
brann gefärbt, so wird letzteres mit einigen Tropfen Queek- 
silberoxydnlnitrat abgeschieden (p. 144). Man säuert dann 
die Flüssigkeit mit Ohlorwaseerstoffsäure an, verjagt den 
Schwefelwasserstoff und iSÜt das Uran in dem Filtrat, nach 
vorheriger Oxydation mit Salpetersäure, durch Ammoniak. 
Das erhaltene Uranoxydhydrat wird dnrch Glühen im Wasser- 
stoffstrome in Uranoxydnl übergeführt. 

Kobalt, Nickel, Zink, Maugan, Kalk wer- 
den in der vom Eisenoxyd -Uranoxydniederschlage abfil- 
trirten Flüssigkeit nach dem p. 86 angegebenen Verfahren 
getrennt 

Die alkalischen Erden und Alkalien sind zum 
Theil in der vom Uranoxydhydratniederschlage, die grösste 
Menge des Kalks aber in -der vom Eisenoxyd- Uranoxyd- 
niederschlage abfiltrirten Flüssigkeit enthalten. 

Kohlensaure und Schwefel werden in besonderen 
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e eratere Dach p. 20, der Schwefel nach p. 114 

kelt das Mineral auf Zusatz von Chlonvasser- 
iehwefelwasBerstoffgas, so mnss dasVer- 
Bestimmung der Kohlensäare modificirt werden, 
lyse der Soda.) 

Wol&am. 

amsäure, Eisenoxydul, Manganoxydul 
»gnesia). 

ineral is^t nur schwer durch Digeriren mit Säu- 
leicht durch Schmelzen mit dem vierfachen Ge- 
Calinm - Natriomcarbonat zersetzbar. Die in Was- 
: Schmelze enthält alles Wolfram als Kalinm- 
FOlframiat. Eisenoxyd, Manganoxyd etc. bleiben 
rück. Letztere werden nach dem Äuewaschen 
gserstoffsäure gelöst und, wie früher angegeben, 
. 56). 

olframsänre kann aus der alkalischen Flüssigkeit 
ils solche oder als wolframsanres Qaecksilber- 
■eschieden werden. 

ie Wolframsänre als solche aus der alkalischen 
luscheiden, übersättigt man dieselbe mit Chlor- 
^ore, verdampft im Wasaerbade zur Trockne 
den Rückstand noch einige Zeit bei etwa ISO** C. 
Ikalien werden in Wasser auf Zusatz von Chlor- 
jänre gelöst, die zurückbleibende Wolframsäure 
mit Chlorwasserstoffsäure enthaltendem Wasser 
len und bei Luftzutritt geglüht. Um eine Re- 
Sänre durch die Filterkohle zu verhüten, empfiehlt 
s vom Niederschlage möglichst befreite Filter mit 
nitrat zu befeuchten und nach dem Trocknen am 
einznäschern. Ist die geglühte Wolframsänre 
gelb, so wird dieselbe mit einigen Tropfen Sal- 
befeuchtet und das Glühen im offenen Tiegel 

estimmung der Wolframsänre als Quecksilber- 
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wolframiat neutralisirt man die Flüssigkeit mit verdBn 
Salpetersäore bis znr schwach sauren Keaction, vertreibt 
absorbirte Kohlensäore durch Erwärmen und fllgt eine 
Dtigende Menge von Quecksilberoxjdulnitrat hinzn. £ 
versetzt man tropfenweise mit Ammoniak, bis der Nie 
Bchlag eine branne Farbe annimmt. Nach dem Absi 
wird derselbe filtrirt und mit Waser, welchem man el 
Qnecksilberoxydnlnitratlösung zugefügt hat, vollständig 
gewaschen. Der nach dem Glühen bei Luftzutritt erhal 
ßflekstand ist Wolframsäure (WOj). 

Scheelit. 

Calcinmwolf ramiat, zuweilen mit kleineu Mei 
Magnesia und Kupferoxyd. 

Der Scheeht kann durch Chlorwasserstoff- oder 
petersänre v(riUtäudig zersetzt werden. Mau verdampft 
Lösung zur Trockne, erhitzt den RHekatand aof 120 
und Ubergiesst mit verdünnter Chlorwasserstoffsäure. 
hierbei zurückbleibende Wolframsüare wird, wie oben 
gegeben, bestimmt. . , 

Kalk und Magnesia werden in der von Wolframs} 
abültrirten FItlssigkeit wie gewöhnlich bestimmt 

Enthält der Scheelit Kupferoxyd, so wird di 
vorher durch Schwefelwasserstoff ausgeschieden. 

Weichblei. 

Ausser Blei geringe Mengen von Silber, Kup 
Wismuth, Antimon (Arsen), Cadmium, Eis 
Zink, Nickel (Kobalt, Mangan). 

Je nach der »Reinheit des Bleis verwendet 
200—500 Grm.; gewöhnlich sind 200 Grm. Metall aui 
chend. Man schlägt zuerst das zu untersuchende Blei, 
ches vorher gesäubert wird, auf einem Stahlambos zu e 
dünnen Platte von etwa 0,5 Cm. Dicke ans und zerseb 
det diese in Stücke von 2 — 3 Cm. Länge. Diese br 
man in eine Kochflasche •) , ttbergiesst mit 250 CC. 

1) Die Grösse der Kocbflaache wählt man so, dass die LS 
von 200 Gnn. Blei bis za' f Liter verdUnnt werden kann. 
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tr Salpetersäure vom apec. Gewicht 1,4 und fügt 
dO CG, destillirtes Wasser hinzu. Das Lösen wird 
vorsichtiges Erwärmen im Wasser- oder Sandbade 
tzt. Wird die Gasentwickelung zu heftig, so setzt 
Q Kolben vom Sandbade kurze Zeit ab, jedoch nicht 
e, dass sich dnrcb Abkühlung der Flüssigkeit Blei- 
usscheidcn kann. 

Lösung ist nach nn^fäbr 3 Standen beendet und 
dig klar, vorausgesetzt, dass der Antimongehalt des 
02 — 0,03 Proc. nicht tibersteigt. Hat sieh Bleianti- 
ausgeschieden, so wird die Flüssigkeit filtrirt und der 
nd vollständig mit Wasser ausgewaschen. Von der 
I Behandlung dieses Rückstandes wird weiter unten 
e Rede sein. Man bringt nun die salpetersaure Lö- 
I einen 2 Liter fassenden, mit Marke versehenen 
und setzt 170 CC. verdünnte Schwefelsäure (1 Tbl. 
i-irte Schwefelsäure und 2 Thle. Wasser) hinzu, wo- 
»lles Blei als Sulfat gefällt wird und füllt bis zur 
mit destillirtem Wasser. Hat man den Inhalt ge- 
mgeschUttelt, so lässt man den Niederschlag absitzen 
iin nun mit Hülfe eines Hebers , welcher mit dersel- 
ssigbeit angeftlllt ist, den grösseren Theil der klaren 
abheben, ohne etwas von dem Bleisulfat mitzureisseu. 
r klaren Flüssigkeit verdampft man 1750 CC. zur 
i und erhitzt den Rückstand, bis die weissen Dämpfe 
iwefelsäurehydrats auftreten. Dann ftigt man nach 
rkalten 50 — 60 CC. Wasser hinzu und filtrirt die 
Menge von Bleisulfat ab. Da letzteres noch geringe 

von Antimon enthalten kann, so wird das Bleisulfat 
rwasserstoffsäure gelöst, mit Wasser stark verdünnt 
! Lösung mit Schwefelwasserstoffgaa geiallt. Das 
elantimon wird durch Digeriren mit Schwefelammo- 
on dem Schwefelblei getrennt und aus dieser Lösung 
latz von Chlorwasserstoffsäure wieder gefüllt (p. 38). 
gesäuerte Flüssigkeit wird einstweilen aufbewahrt. 
itet nun in die vom Bleisulfat abfiltrirte Flüssig- 
len Strom von Seh wefelwassersf offgas, indem man 
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dieselbe, zur leichteren Rednction der Aisenaäure zu arseniger 
Säure, fortwährend anf etwa 70" C. erhit»t. Hat sieh der 
Niederschlag vollständig abgesetzt, so filtrirt man ab, dige- 
rirt denselben mit einer Aufliisung von Schwefelkalium oder 
- natriam und föllt im Filtrate die in Lösung übergegangenen 
Sulfide von Arsen und Antimon auf Znsatz von verdünnter 
Chlorwasserstoffaäure. Man vereinigt nnn diesen Nieder- 
schlag mit dem oben aus Schwefelammonium geleiten 
Schwefelantimön , wäscht mit Wasser aus nnd entfernt den 
beigemengten Schwefel durch Schwefelkohlenstoff, nach- 
dem man entweder das Filter getrocknet oder das Wasser 
darch Aaswaschen mit Alkohol verdrängt bat. 

War beim Auflösen des Bleis in Salpetersäure Blei- 
antimoniat {welches auch etwas Arsen enthalten kann) zn- 
rUckgeblieben (siehe oben), so wird dies in Chlorwasser- 
stofTsäure auf Znsatz von Weinsäure gelöst und mit Schwe- 
felwasserstoffgas gefällt. Das erhaltene Schwefelantimon 
(Arsen) kann gleichzeitig mit den aus Schwefelkalium resp. 
Schwefelammonium geteilten Sebwefelmetalleu auf demselben 
Filter filtrirt werden. 

Man llbergiesst nun das getrocknete Filter in einem grösse- 
ren Porzellantiegel mit rauchender Salpetersäure. Ist die 
Papierfaser vollständig verstört und der grösste Theil der 
Salpetersäure durch Abdampfen entfernt, so verdünnt man 
mit Wasser, fUgt Natriumcarbonat in einigem Ueberschuss 
nnd etwas Natriumnitrat hinzu. Nach dem Eindampfen wird 
der BUckstand geschmolzen nud das Erhitzen so lange fort- 
gesetzt, bis die Schmelze rein weiss erscheint. Die erkal- 
tete Schmelze extrahirt man mit Wasser und wäscht das 
zurückbleibende Natriumantimoniat zuerst mit Wasser und 
dann mit verdünntem Alkohol vollständig aus. Der Rück- 
stand wird iu Chlorwasserstoffsäure auf Zusatz von etwas 
Weinsäure gelöst und das Antimon mit Schwefelwasserstoff 
gefällt. 

Die Ton dem Natriumantimoniat abtiltrirte Flüssigkeit 
enthält neben Natrtumarsenat noch etwas Antimonsalz ge- 
löst Man veqagt den Alkohol durch Erhitzen, säuert mit 

01m»ien, qmnülBÜve Analyse. 12 
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iwefelBäure an, entfernt dfe Salpetersänre 
fen und f^lt Arsen und Antimon durch 
Stoff. (Siehe oben.) Die filtrirten und aus- 
ihwefelmetalle Ubergiesst man auf dem Filter 
n, cooeentrirten Lösung von Ammoniumcar- 
b das Arsensulfür gelöst wird und Antimon- 
Filter zurückbleibt. Man wiederholt, zur 
Dtfernung des Arsens, die Operation noch 
ter Anwendung geringer Mengen von Ammo- 
inng. Aus dieser Löstmg wird das Arsen- 
tz von verdünnter Chlorwasserstoffsälire aus- 
chee; nachdem die Kohlensäure durch Erwär- 
d noch etwas Schwefelwasseratoffwasser hin- 
, auf einem gewogenen Filter filtrirt und bei 
:net wird. 

1 Antimonsulfyr ■ Niederschläge werden ab- 
sgewasehen. Fresenius empfiehlt, das 
chwefelantimons in diesem Falle durch eine 
isgezogene Glasröhre, wtlche oberhalb der 
; etwas Asbest lose verstopft ist, zu be- 
Röhre wird vorher , nachdem sie durch 
itzen getrocknet wurde, gewogen, Ist das 
D ausgewaschen und die Röhre getrock- 
nan einen Strom von troekner Kohlensäure 
tzt das Schwefelantimon mit Hülfe einer 
ime, bis es schwarz geworden ist, entfernt 
ensäure mittels Durchsaugen von troekner 
das Rohr zurück. 

bringt das Sehwefelautimon auf ein kleines 
cht mit Schwefelwasserstoff und Ammonium- 
lem Wasser vollständig aus und Ubei'giesst das 
Q auf dem Filter mit einer geringen Menge 
elammoniums. Man läast die Schwefelammo- 
ineu tarirten Porzellantiegel ablaufen, wäscht 
iVasser aus und verdampft im Wasserbade. 
ge Schwefelantimon läast sich nun durch 
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(vasserstoffsäare gefeit (p. 34) ') nnd in dem 
»fen concentrirten Filtrate das Cadmiam als 
llt (p. 50). 

n Sehwefelsilber, Schwefelcadmium abfiltrirten 
noch das Kupfer vorhanden. Man gänei-t die- 
irwasserstoffsäure an, erhitzt, bis der Geruch 
e vollständig verschwunden ist, und fällt das 
SchwefelwaBserstoffgas (p. 34). 
Sehwefelwassei'stoif- Niederschlage Ursprung- 
Flüssigkeit, welche Zink, Eisen ete. enthält, 
mit Ammoniak und Schwefelammoninni und 
.Itenen Schwefel metalle ab. Geht hierbei, was 
tr Fall ist, etwas Schwefelnickel in Lösung, 
Ibe nach dem p. 144 angegebenen Verfahren 



handeln der Schwefelmetalle mit verdtlnnter 
iffsäure und Schwefelwasscrstoffwasser (siehe 
iireet auf dem Filter geschehen kann, gehen 
ind Mangan in Lösung. Der EUckstand ist 
t und -nicket. Man oxydirt die Lösung mit 
nnd trennt Eisen nnd Zink durch wiederholtes 
imoniak (p. 91). Das Eisenoxyd wird ge- 
ogen. 

Eisenoxyd erhaltene Filtrat säuert man mit 
und fällt das Zink durch Schwefelwasserstoff 
a 24 stundigem Stehen wird der Niederschlag 
las Schwefelzink gewogen, 
imnngdes Mangans wird das vom Sehwefcl- 
: Filtrat durch Abdampfen concentrirt, mit 



rgehalt wird am Genaueaten durch Abtreibeo \fi>n 
ittelt (p. 163). Zar gewichte analytischen BeBtimmuog 

mit Waaser stark verdünnte Lösung von 200 Grai. 
iänre mit einigen Tropfen verdünnter Ciilorwasaer- 
Itrirt nach dem vollständigen Absitzen das erhaltene 

Dasselbe wird durch GlUben im Wasserstoffstrom 
lilber Übergeführt. 
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Ammoniak und Schwefelammonium versetzt und das Schwefel- 
mangan nach 24 stiindigem Stehen abfiltrirt. Dasselbe wird, 
wie p. 8 angegeben wurde, bestimmt. 

Die in verdünnter Cblorwasserstoffsäure unlöslichen 
Schwefelverbindnngen von Kobalt und Nickel löst man in 
Chlorwasserstoffsäure auf Zusatz von Salpetersäure, dampft 
bis fast zur Trockne ab und versetzt mit Ammoniak bis 
zur alkalischen Reaction. Entsteht hierdurch ein geringer 
Niederschlag, so wird derselbe abfiltrirt und in dem Filtrat 
Kobalt nnd Nickel durch Kochen mit Kalilauge gefällt. 
(Siehe p. 145.) 

Bei der Berechnung der Analyse ist' der Kaum, welchen 
das Bleisulfat in der Flüssigkeit einnimmt, zu berücksichti- 
gen. 100 Grm. Blei in Bleisulfat umgewandelt nehmen 
23 CC, 200 Grm. also 46 CC. Raum ein. Bei der Berech- 
nung sind demnach die 1750 CC. nicht auf 2000 CC, son- 
dern auf 2000 — 46 = 1954 CC. oder auf 179,12 Grm. 
Weichblei zu beziehen. 

Die Analyse des Werkbleis kann nach demselben 
VSange aasgeführt werden; es genügen hierzu schon 10 — 50 
Grm. Substanz. Enthält das Blei Schwefel, so wird der- 
selbe nach dem p. 115 angegebenen Verfahren bestimmt. 

Hartblei. 

Bei der Analyse von Hartblei handelt es sich in der 
Regel nnr um Bestimmung des Antimongehaltes. Man kann 
hierzu folgendes Verfahren anwenden. 2 Grm. des zu linsen- 
grossen Stückchen zerkleinerten Hartbleis werden in einem 
Porzellantiegel mit der vierfachen Menge eines Gemisches 
von Soda nnd Schwefel geschmolzen. Die Schmelze wird 
mit Wasser ausgekocht und die Lösung nach dem Ab- 
sitzen des Rückstandes in ein Kölbchen von 250 CC. abge- 
gossen. Den Rückstand digerirt man noch mit Schwefel: 
kalinm oder -natrium, bringt diese Fltlssigkeit ebenfalls in 
den Kolben nnd verdünnt bis zur Marke. 100 CC, der 
durch ein trockues Filter abfiltrirten Schwefelnatrinmlösung 
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niiter Schwefelsäure gefällt und der aus- 
rschlag nach dem Trocknen durch Schwe- 
1 dem überschüssigen Schwefel befreit. 
QOn wird in starker ChlorwasserstofFsäure 
linsäure gelöst, mit Natriumhydroearbonat 
ich dem Versetzen mit Stärkekleister mit 
Im Uebrigen vei'weise icb auf das p. 156 

ng der übrigen im Hartblei vorhandenen 
lach dem Behandeln der oben erhaltenen 
zuritckhleiben , ist nach den bekannten 
iren. Man kann auch eine neue Quantität 
petersäure lösen und die Analyse wie die 
eftihren. 

Antimon *). 

nng des metallischen Antimons kann nach 
! wie die des Hartbleis ausgeführt werden. 
Soda und Schwefel, so enthält der beim 
hmelze mit Wasser erhaltene KUckstand 
düngen von Blei, Cadmium, Kupfer, 
in, Nickel, Mangan und Zink. Die 
atimon, Zinn und Arsen, welch letz- 
)2 angegebenen Methode getrennt werden. 
!;elialt bestimmt man nach dem p. 115 an- 
ren, man wendet zur Zersety-ung ein Ge- 
asserstolfsäure und Weinsäure an. 

Bohzink. I 

lält zwischen 0,5—2 Proc. Blei, ferner 
tminm, Arsen und zuweilen Antimon, 
er, Zinn und Schwefel, 
>rm. wiegendes StUck Zink wird an einem 

g dee Antimona in den Antimonschtacken 
li Hartblei augegeben wurde. 
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ätersänre , so 1 
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se Bestandtheile 
ure gelösten Sul 
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bleiben, welche i 

werden. Die Koble wird durch 
gas bestimmt (p. 198) und die 
rUckbleibende Kieselsäure gewog 
säure ist auf ihre Reinheit zu prt 
Die von Zinnoxyd abliltrirte 
Schwefelwasserstoffgas , indem 
gefähr 70" C. erhitzt, und digerii 
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bwefelkalinm. Da beim Auflösen des Metalls 
imon als ArseD- urdAntimonwasserstofftlieil- 
en, so müssen diese Körper in einer beson- 
timmt werden (siehe weiter unten). 
efelkalinm ungelöst znrUckgebliebenen Schwe- 
en in verdünnter Salpetersäure gelöst und die 
isatz von verdünnter Schwefelsäure bis znr 
Lustreihnng der Salpetersäure , abgedampft, 
wird in Wasser und Alkohol aufgenommen 
Ifat mit verdünntem Alkohol ausgew^^eben 

a Bleisnlfat abfiltrirten Lßsnng veijagt man 
Alkohol, versetzt dann mit Ammoniak und 
onat und filtrirt nach längerem Erhitzen das 
lat ab. Letzteres wird wieder in Chlorwasser- 
t und die Fällung wiederholt. Der geglühte 
t Cadmiumoxyd (p. 50). 
nmnng des Kupfers wird das erhaltene 
irwasserstoffpäure angesäuert und das Kupfer 
Wasserstoff gefällt fp. 34). 

Schwefelwasserstoflniederschlage abfiltrirte 
eiche die Metalle der Schwefelammonium- 
wird mit Ammoniak und Schwefelammonium 
irhaltenen Schwefelmetalle werden, wie beim 
geben, getrennt. 

mung von Antimon und Arsen löst man 
iink in Königswasser, verdampft die Uber- 
! und lUllt beide Metalle durch Sehwefel- 
Die IVennung wird nach dem p. 143 be- 
irfahren bewirkt. Ist Zinn vorhanden, so 
älls in den Schwefelwasserstoff-Niederschlag 
ä dann die p. 52 angegebene Trennungsme- 
iet werden. 

das Zink mit verdünnter Schwefelsäure 
iserstoffgas, was man durch Einleiteu des 
s in alkalische Bleilösung constatiren .kann, 
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iwefel nach dem p. 115 



Schvarzknpfer. 
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luthoxyelilorid abgeschied 
les Kupfers ergibt sich 
elbe direct bestimmen, i 



by Google 



timmtes Volumen und fällt einen aliquoten 



der Schwefelammonium - Gruppe (Zink, 
n in dem Tom Schwefelwasseratoff-Nieder- 
i Filtrat, nach vorheriger Neutralisation 
lureh Schwefelammonium gefällt. Die 
rper ergibt sich aus dem frilhcr Gesagten, 
i Magnesium sind in dem schwefel- 
Filtrat enthalten. Die weitere Behand- 
eit behufs Trennung dieser Körper siehe 

;1 kann entweder durch Fällen der sal- 
nng mit Chlorbaryum oder, was ent- 
len ist, nach dem p. .Ii5 angegebenen 
it werden. Im letzteren Falle verwendet 
a; des Kupfers rauchende Chlorwasser- 

Gaarknpfer. 

alt ausser den im Schwarzkupfer ent- 
{jedoch in geringerer Menge) noch 
nd krystallisirtes Nickeloxydul. 

Bestimmung der im Schwarzkupfer ent- 
jrweise ich auf das vorige Beispiel. Zur 
Kupferoxydnls kann man eine ge- 
8 Enpfers im Wasserstoffstrome glühen, 
eroxydul zu Kupfer reducirt wird. Aus 
3te lässt sich dann der Kupferoxydulge= 
Qen. Diese Methode ist jedoch nur an- 

das Metall keinen Schwefel, Arsen oder 
Ist das Kupfer frei von Arsen nnd An- 
dasselbe Schwefel, so lässt sich die Me- 
in, wenn man die Substanz in einem Por- 
iviegt und dieses in einem Porzellanrohr 
bindet dann das eine Ende der Röhre mit 
pparat, das andere Ende mit einer, mit 
;efUllten Absorptionsröbre (p. 115). Man 
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hat dann nnr nöthig, nacli der Zersetzung die Menge gebil- 
deter Schwefelsäure zu bestimmen und die letzterer ent- 
sprechende Menge Schwefel dem erhaltenen Gewichtsverlust 
hinzu zu addiren. 

Eine andere Bestimmungsmethode , 7on Anbei, basirt 
darauf, dass sich einerseits Kupferoxydul und Schwefel- 
säure zn Kupfer und Kupfersulfat und andereraeits Kupfer 
und Silbersulfat zu Silber und Kupfersulfat umsetzen: 

CujO ■+- HjSO^ = Cu + CuSO^ 4- HjO. 
Cu -h AgjSO, = 2 Ag H- CuSO,. 

316 Thie. ausgeschiedenen Silbers entsprechen demnach 
142 Kupferoxydnl. 

Nach Aubel mengt man 0,5 Grm, des feingefeilten 
Kupfers mit 2,6 Grm. Silbersnlfat und fügt 15 CG. Schwefel- 
säure Fom spec. Gewicht 1,13 hinzu. Man lässt das Ganze 
etwa 8 Stunden lang an einem warmen Orte stehen, indem 
man die Masse häufig umrührt. Nach beendigter Zersetzung 
-wird das metallische Silber ausgewaschen, geglUht und 
gewogen. 

Zinn. 

Die gewöhnlichenVerunreinigungen sind Kupfer, Blei, 
Wismuth, Eisen, Zink, Arsen und Antimon. 

Oxydirt man das Metall durch verdünnte Salpetersäure, 
so bleibt nach dem Verdampfen der überschüssigen Säure 
das Zinn vollständig als Oxyd zurück. Dieses enthält in- 
dess noch immer wägbare Mengen der anderen Metalle, be- 
sonders Kupfer, Blei und Antimon. Durch Schmelzen des 
ausgewaschenen Kfickstandes mit Soda und Schwefel (p. 40) 
und nachherigem Anslaugen mit Wasser bleiben die beiden 
ersten Metalle als Schwefelverbindungen zurück; die in 
Lösung befindlichen Sulfide von Zinn und Antimon werden 
mit ChlorwasserstoffsäUre gefällt und nach p. 51 getrennt. 

Die in Schwefelnatrium unlöslichen Schwefelmetalle 
werden in Salpetersäure gelöst und der Hanptlösung hinzu- 
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Die Methode der Analyse ergibt ßieh an 
gegangenen BeiBpielen, 



Wismnth. 

Enthält Blei, Silber, Kupfer, An 
Kobalt, Nickel und Schwefel. 

Man löät eine grossere Quantität des li 
dUnnter Salpetersäure und fällt nach dem Vt 
überschüssigen Säure die geringe Menge Silbei 
waaserstoffsäure. Von der letzteren muss s 
gefUgt werden, dass beim Verdünnen mit Waf 
mnthoxychloTid ausfällt. 

In der vom Chlorsilber abfiltrirten Flüssig 
das Wismuth als Oxychlorid (p. 44). 

Das Filtrat enthält die übrigen Körper, 
den bekannten Methoden getrennt werden. 

SUber. 

Dasselbe enthält gewöhnlich Sparen von 
Kupfer, Antimon und Arsen. 

Zur Bestimmung des Goldgehalte 
25 — 50 Grm. in verdünnter, chlorfreier Salp 
bestimmt das Gold, wie beim Bleiglanz angt 
(p. 164). 

Wttrfelnickel. 

Enthält Kupfer, Arsen, Antimon, 

halt, Schwefel (Kohle) und Kieselsäur 

Bezüglich der Methode der Analyse ver 

Niekelstein Cp- 143)- 

Roheisen (Stahl). 

Bei der vollständigen Analyse desselbc 
rUcksichtigen : Eisen, Mangan, Kupfer, 
baltjNiebel, Chrom, Aluminium, Titai 
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Äraen, Calcium, Magnesinm, Silicium, Phosphor, 
Schwefel, Kohlenstoff, letzterer Iheils chemisch ge- 
banden, theils als Graphit vorbanden. 

Bestimmung von Eisen, Mangan, Aluminium, Zink, Kobalt, 
Nickel, Chrom, Titan, Calcium, Magnesium und Silicium. 

Ungefithr lOGrm.Eiaenpnlver oder Bohrspähne werden in 
einer grossen l'iatinschale oder auch in einer guten Porzellan- 
schale in Chlorwasserstoffsäure gelöst nnd im Wasaerbade zur 
Trockne verdampft. Nachdem man den Kltckstand mit Chlor- 
wasserstoffsäure befeuchtet hat, löst man denselben in Waaser 
und filtrirt das Ungelöste ab. Der Rückstand enthält neben 
Kieselsäure (und Kieseloxyd} noch den im Eisen vorhan- 
denen Oraphit, ferner Titaneisen, Ohromeisen, Phoaphor- 
und Kohlenstoffeisen. Nach dem Trocknen äschert man das 
Filter sammt Niederschlag im Platintiegel ein und schmilzt 
mit dem gleichen Gewicht eines Gemisches aus gleichen 
Theilen Soda und Salpeter'), Die Schmelze wird, nach- 
dem sie durch Auslaugen mit Wasser aus dem Platintiegel 
entfernt wurde*), in Cblorwasserstoffsäure gelöst und die 
Kieselsäure durch Eindampfen der Flüssigkeit abgeschie- 
den (siehe p. 123). Den Rückstand löst man in verdünnter 
Cblorwasserstoffsäure, filtrirt die Kieselsäure ab, fügt das 
Filtrat der Haupteisenlösnng hinzu und bringt letztere auf 
ein bestimmtes Volumen (etwa 500 CC). Die Kieselsäure 
ist auf eiöen Gehalt an Titansänre zu prüfen (p. 106). 

Die chlorwasserstoffsaure Lösung enthält ausser den 
vorhandenen Metallen noch den Rest von Kieselsäure nnd 



1) Bei Eiaenproben , welche keinen Graphit enthalten (z. B. 
Spiegeleieen) nnd Ul>erhaupt nur wenig gefärbten Rfickstand beim 
Lösen hinterlassen, kann das Schmelzen auch mit Kaliumh^drosuifat 
geschehen. 

2) Behandelt man die Schmelze direct im Plaüntiegel mit Cblor- 
wasserstoffsäure, so können, da die Schmelze gewöhnlich Kalium- 
nitrit enthält, beirächtUcbe Mengen von Platinchlorid in Lösung 
geben. 
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e. Man kano die Bestimm nng der letzteren mit 
Unminiums und GhromB vereinigen. Zu diesem 
sydirt man einen aliquoten Theil der Lösung (etwa 
mit Salpetersäure oder Kaliumchlorat und f^lt mit 
i (am Besten in einer Platin- oder Porzellansehale). 
igkeit erhitzt man so lange, bis sie nur noch 
nach Ammoniak riecht, filtrirt den Niederschlag 
Eisenoxyd, Thonerde , Chromoxyd , Kieselsäure, 
*äure und Titaneäure enthält) ab und schmilzt den- 

Platintiegel mitKaliumbydroBulfat. Die Schmelze 
1 mit kaltem Wasser aus, filtrirt die Kieselsäure 
;heidet im Filtrate die Titansäure nach dem p. 107 
len Verfahren ab. 

Trennung des Eisenoxyds von Thonerde und Chrom- 
letzt man die von Titansäure abfiltriile Flüssigkeit 

Weinsäure , dass auf Zusatz von Ammoniak bis 
sehen Reaktion keine Fällung entsteht, und fallt 

Eisen in einem verschliessbaren Kolben auf Zu- 
Schwefelammoniura. Das Sehwefeleisen wird nicht 
rt, bis die über dem Niederachlage stehende Fläs- 
in gelb erscheint. Das Filtrat enthält die Thon- 
Chromoxyd und die vorhandene Phosphorsänre, Man 
; dasselbe in einer Platinschale auf Znsatz von 
triumcarbonat und Kaliumchlorat zur Trockne und 

Rückstand zur Oxydation der Kohle auf Znsatz 
oniumsnlfat resp. Ammoniumnitrat (siehe p. 134). 
stand wird in ChlorwasserBto£fsäure gelöst und die 
it mit Natriumcarbonat versetzt, bis sie eben alka- 
;irt, wodurch Thonerde und Chromoxyd (nebst 
iäure) gefällt werden. Fügt man zu dieser Flüsaig- 
wasser in genügender Menge und erwärmt, so geht 
re in AufliJsung, welche in dem Filtrate nach dem 
gegebenen Verfahren als Baryumchroroat bestimmt 

abfiltrirte Thonerdeniederschlag enthält noch 
orsäure. Derselbe wird vollständig mit heissem 
usgewaschen, ge^ßht und gewogen. Der Kieder- 
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n Salpetersäure gelUi 
olybdat gemilt (p. 1 

lg von Mangan, ! 
T Chlorwasserstoffs» 
^rsSare oder Ealiui 
onerde von Mangan, 
Ines Ueberschusses 
nd Ammoniumcarboi 
relativ viel Eisen ne 
g des Eisens in star 

werden und dttrfen 
ter Flüssigkeit komt 
durch Decantation 

von einigen Tropf 
hen, das Filtrat 

geringe Menge dei 
Tde (Eisenoxyd) d 
te Niederschlag wiri 
elOst nnd die Fäll 
rhaltene Filtrat vei 
echerkolben mit gel 
B Änmerknng) in g( 

so lauge stehen, bis 
t hat nnd filtriitdani 
ächwefelwasserstoffv 
ium zat^gt, rein a 
Porzellanschale und 
geht fast alles Seh 
DOch ein Rest^ mit 



;ur Trennung des Eisen 
acetat resp. ÄmmoDiiu 
acetat, besonders wen 
in Uaagaai vorhanden 



by Google 



It, -zink nnd -kopfer') uogeliJst ziu-Uckbleibt. Man 
jetzt die essigsaure Lösung ab, wäscht den Rtlck- 
aus und suspendirt denselben in mit Chlorwasserstoff- 
angesäuertem Schwefelwasserstoffwasser (p. 86) , we- 
der Rest des Mangans nebst Zink in Lösnng geht; 
felnickel, Scbweielkobalt und Schwefelknpfer bleiben 
ist zarUck. Mangan und Zink werden in der von 
felwasserstoff befreiten chlorwasserafoffsauren FlUssig- 
urch Kochen mit Kalilauge getrennt und der geringe 
■schlag von Manganoxydulhydrat der essigsauren Man- 
:ung zugefügt. Ans dieser Lösung kann das Mangan 
1er als Schwefelmangan oder als Carbonat gefällt 
D (p. 8). 

as Zink wird in dem alkalischen Filtrat, nach 
\.nsäuem mit Essigsäure, durch Schwefelwasserstoff 
. und als Schwefelzink bestimmt 
ie nach dem Behandeln mit verdünnter Chlorwasser- 
ure zurückgebliebenen SulflJre von Kobalt, Nickel 
.upfer werden in ChlorwasserBtoffsäure auf Zusatz von 
ersäure gelöst nnd das Kupfer, nach dem Verdampfen 
ilpetersäure, durch Schwefelwasseretoffgas gefitUt. In 
Filtrate wird der Scbwefelwasserstoff entfernt nnd 
1 und Kobalt durch Kalilauge als Oxydhydrate ge- 
Diese Metalle sind gewöhnlich in solch geringer 
! vorhanden, dass es unnßtz erscheint, die gewogenen 
: noch femer zu trennen, was indess nach p. 145 
lommen werden kann. 

•er Gebalt an Eisen im Roheisen wird gewöhnlich 
sr Differenz berechnet. Zur directen Bestimmnng des- 
kann ein Theil der chlorwasserstoifsauren Auflösung 
der mit Chamäleon (p. 59) oder Zinnchlorür (p. 64) 
werden. Bei Anwendung der ersteren Methode ist es 
m, da die in der Flüssigkeit absorbirten Kohlenwasser- 
leicht zersetzend auf Chamäleon einwirken können, 
irdUnnte Lösung vorher längere Zeit zu kochen und 
Das Kupfer wird io einer anderen Probe des EisoQs be- 
(Biehe p. 194)- 
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■ Znsatz von verdünnter Schwefelsäure ■ 
ist selbstverständlich, dass die Anflöaui] 
nit CLatnäleon durch Zink reducirt werden 
von > dem Schwefelammoninrnniederschlaj 
at sind noch die alkalischen Erdei 
säuert dasselbe mit Chlorwasserstoffsäni 
j Filtrat zur Trockne , verjagt die Amnn 
rlUhen und trenot in der Lßsung des 
and Magnesia nach p. 19. 

lleinige Bestimmung des Mangan«. 

Analyse von Eoheisen handelt es sich 1 
amung des Mangana, und es kann dan 
rzerer Weg eingeschlagen werden. Wi{ 
Beibehaltung der vorhin beschriebenen 
! des Eisens von Mangan, verfahrt, ist 
lat man die Kieselsäure abgeschieden, si 
iltrat mit Schwefelwasserstoffgas. Di« 
;r abfiltrirte Flüssigkeit wird zur Verji 
Fvasserstoffes erhitzt, mit Salpetersäure 
: oxydirt und das Eisen, wie vorhin ange^ 

vom Eisenoxydniederschlage erhaltene 1 
1 es concentrlrt und die geringeMenge von ' 
:yd) durch doppelte Fällung mit Ammonia! 
nit Schwefelammonium versetzt. Gewöl 
4^ickel oder Zink in so geringer Menge vc 
as erhaltene Schwefelmangan direct ge^ 
Ist dies nicht der Fall, so wird der N 
iser saspendirt, mit ChlorwasserstoffsSure 
and mit Schwefelwasserstoffwasser vf 
langan wird dann in der von Schwefelkoba 
*1 abfiltriiten Flüssigkeit wieder als Seh' 
llt. Der geglühte Niederschlag ist auf 
ik Stn prüfen. 

solchen Bestimmung verwendet man 2 — 3 
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^enn man zur Trennnng des Eisens von Mangan statt 
oniumearbonat, Natriumaeetat anwendet, so kann das 
^an auch als Snperosydbydrat durch Brom abgeschieden 
als Manganoxydnlosyd bestimmt werden (p. 117). 
Die Trennnng des Eisens yon Mangan dnrch Fällen 
4atrinmacetat ist, wie bereits p. 191 angedeutet wnrde, 

so genau wie die durch Ämmoninmcarbonat, und es 

t stets ein Theil des Mangans bei dem Eisenacetat zn- 

Wenn es daher auf grosse Genanigkeit ankommt, so 

der Eisenniederschlag, nachdem derselbe durch De- 
,ti»n mit Wasser unvollständig ausgewaschen wurde, 
uals in CblorwasserstofTsänre gelöst und die Trennnng 
jrholt werden. 

mmung von Kupfer, Arsen und Anlimon (auch Phosphor). 

tfan löst ungefähr 10 Grm. RoHeisen in einem geräumi- 
iecherkolben in Eönigswasser, verdampft, nachdem keine 
irkung mehr sichtbar ist, im Wasserbade zur Trockne 
srwärmt mit verdünnter Chlorwasserstoffsäure. Den in 
^Wasser unlöslichen Rückstand schmilzt man mit Soda 
talpeterund fUgt die wässerige Lösung der Schmelze der 
wasserstofTsanren Auflösung hinzu. Nachdem man das 
leblorid tmd die Arsensänre dnrch Erwärmen mit schwe- 
ir Säure oder Kaliumhydrosulfit in EisencblorUr und 
Jge Säure Übergeführt hat, sättigt man die FlOssigbeit 
Schwefelwasserstoffgas und filtrirt die erhaltenen 
efelmetalle ab. Dnrch Digeriren des Niederschlages 
Jehwefelkalinm gehen Arsen nnd Antimon in Lösnng, 
le, wie p. 143 angegeben, wieder gefällt und bestimmt 
en. Das in Schwefelkalium unlösliche Schwefelknpfer 
nach dem vollständigen Auswaschen mit schwefel- 
srstoffhaltigcm Wasser im Wasserstoffstrome geglUht 
n:ewogen (p. 36). 

l¥enn, zur vollständigen Analyse, Kupfer, Arsen etc., 
umt werden, so kann die von dem Schwefelwasserstoff- 
rschlage abfiltrirte Flüssigkeit auch zur Bestimmung 
'hosphorsäure dienen, während man sonst das weiter 
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unten angegebene, kürzere Verfahren einsehlägt. Man ver- 
jagt dann den Schwefelwaseerstoff durch Erwärmen, was 
sich durch Einleiten von Kohlensäuregas beschleunigen lässt, 
versetzt mit einer znr Bindung der Phosphorsänre genügen- 
den Menge Eisenchlorid, nentralisirt mit Natrinmcarbonat 
und fttgt festes Baryumcarbonat hinzu. Die Fällung selbst 
nimmt man in einem verschliossbaren Gefäss vor und lässt 
■ 80 lange stehen, bis die Über dem Niedersehlage befindliehe 
Flüssigkeit farblos geworden ist. Man filtrirt den Nieder- 
schlag von Eisenphosphat, Eiaenoxydhydrat, Baryumcarbonat 
etc. ab, löst ihn in möglichst wenig Chlorwasserstoffs&ure 
und fällt, nachdem man das Baryum durch verdünnte 
Schwefelsäure entfernt hat, im Filtrate die Fhosphorsäure 
mit Ammoniummolybdat (siehe p. 12). 

Bestimmung des Schwefels. 

Dieselbe wird genau nach dem p, 115 beschriebenen 
Verfahren ausgeführt. 

Durch die Einwirkung der beim Änfiösen des Eisens 
auftretenden Kohlenwasserstoffe auf das Brom scheiden 
sich in der Absorptionsröhre rothgelbe, ölartige Tropfen 
von Brompropylen ') etc. aus, welche beim nachherigen Er- 
hitzen der Flüssigkeit wieder verschwinden. 

Fresenius leitet zur Bestimmung des Schwefels, das, 
auf Zusatz von CblorwasserstoffsSure sich entwickelnde Ge- 
menge von Schwefelwasserstoff und Kohlenwasserstoffen in 
eine alkalische Bleilösung und bedient sieh hierzu des 
Fig. 17 abgebildeten Apparates. 

In die Kochflasche K bringt man die abgewogene 
Menge von Eisen, welche man mit etwas Wasser übergiesst, 
in A die zur Lösung des Eisens dienende Chlorwasserstoff- 
säure und in B und C eine Auflösung von Bleioxyd in 
Kalilauge. Man zieht nun die Eöbre f>, sofern sie in die 
Chlorwasaerstoffsäure eintauchte, aus der Flüssigkeit heraus, 
öffnet den Quetschhahn bei c und fWlt den ganzen Apparat 
mit durch Quecksilberchlorid und Natronkalk gereinigtem 

1) Clo&z, Ber. d. deutschen cbem. GeseUachaft. VII. 823. 
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Da es bei schwer antlösbarem Eisen 
die in B befindliche Flüssigkeit: durch di' 
Sänre saner nnd das Schwefelblei theilwei 
empfiehlt Fresenius fUr diese Fälle di 
einem aufwärts gerichteten Ktthler za verbini 

Gintl schlägt zur Bestimmnng des 
eisen folgende Methode vor. Man übergie 
Eisen mit der 20 fachen Menge einer zien 
möglichst neutralen Lösung von EisencK 
8^10 Stunden' lang bei einer Temperatn 
Es geht hierdurch fast alles Bisen als Chi 
während der Rückstand neben etwas ni 
sowie Graphit nnd Phosphoreisen, sttmi 
enthält. Der Rückstand wird abfiltrirt, i 
mit einem Gemisch von drei Theilen St 
Theil Aetzkali im Silbertiegel geschmol 
mung der gebildeten Schwefelsänre wird • 
zug der Schmelze nach dem Ansäuern mi 
sänre wie vorhin behandelt. 

Bestimmung des Phospfuh 
Man digerirt etwa 5 Grm. Roheisen 
vom spec. Gewicht 1,2, am Besten in 
und verdampft, zur Abscheidung der Kiesel 
bade zur Trockne. Der Rückstand wird 
petersäure gelöst, das Unlösliche abtiltri 
mit Ammoninmmolybdat gefSllt. Der in 
lösliche Rückstand enthält gewöhnlich noe 
Man äschert deshalb das Filter im Pls 
schmilzt mit dem gleichen Gewicht von S 
Die wässerige Lösung der Schmelze 
Abfiltriren mit Chlorwasserstoffsäure einj 
von der EieseUäure abfiltrirte wässerige L 
Auflösung hinzugefügt. 

Gintl verfährt zur Bestimmung de 
derselben Methode, wie beim Schwefel i 
Nach Abscheidung der Kieselsäure im i 
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der Schmelze wird der RUctcstand in Wasser 
von etwas Salpetersfinre gelöst nnd die Phoap 
der von Kieselsänre abfiltrirten Flüssigkeit wie vo 

Bestimmung des Kohlenstoffs. 
Ist das Eisen fein pulverisirt, so kann c 
stotr durch Verbrennen des Eisens im Sane 
direct in Kohlensäure Übergeführt werden. Man 
4 — 5 Gnn. Eisen in einein geräumigen Porzellan 
tinschiffchen mit grobkörnigem Kupferoxyd, schi 
in ein Porzellanrohr und legt das ßohr in den, 
organischer Verbindungen dienenden Verbrenn 
(Fig. 18) und zwar so, dass die äusseren Enden 
frei heransragen. Das eine Ende der Porzellai 
mit dem Sauerstoff enthaltenden Gasometer G, 
Ende mit den Rühren a, h, c, d und e verbni 
Sauerstoffgas passirt vor Eintritt in die Porzell 
erst die Gefitsse /, g, h und i, von denen/ 
Kalilauge, g mit eoncentrirter Schwefelsäure getr 
steinstUcke, ^ Kalihydrat in Stiicken und i'Chlorcalc 
Das U förmige Röhrchen a ist mit kleinen Glasper 
mit ungefUhr 90 Tropfen einer gesättigten Lösung 
sänre befeuchtet sind, gefflllt. Die Chromsänre 
seitB zur Zersetzung der sich bildenden schwefe 
und andrerseits um den Gang der Verbrennung 

zu können, b enthält Chlorcalcinm, c und- cf 

1 
mit Natronkalk und -s- mitChlorcalciumanget 

p. 21)- Dieselben dienen zur Absorption der Ko 
und werden vor dem Versuche gewogen. Um 
eben ror, von Aussen eindringender Kohlensäure ( 



1) Wenn es sich um Absorption von mit Säuerst 
gemengter Kohlensäure bandelt, so iat der Natronkall 
der Kalilauge vorzuziehen, indem es leicht eintreten ka 
vorwiegendem Sauerstoff, ein Tfaeil der Kohlensäare 
Kali ^BOibirt wird. 
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ist d noch mit dem Röhrchen e yerbundeii, 
dem Apparate zugewandter Schenkel mit Kali- 
!8sen äusserer Schenkel mit Chlorcalcium an- 
21). 

einzelnen Theile des Apparates mit einander 
wird das Porzellanrohr von k bis l schwach 
dem mau gleichzeitig einen langsamen Strom 
gas durchstreichen ISsst. Ist die RChre ein- 
kann die Hitze rasch bis zum lebhaften Roth- 
kt werden. .Sobald das Kisen ins GlUheo ge- 
ir Sauerstoff zur Oxydation desselben za Oxyd 
'ähreud dieser Zeit sind in dem Rührchen a 

Gasblasen wahrnehmbar. Ist die Oxydation 
beginnt die Verbrennung des Kohlenstoffs zu 
es durchstreicht dann ein regelmässiger Gas- 
Issigkeit in a und die Verbrennung ist nach 
Stunde langem Glühen beendet, 
chtszunahme der Röhrchen c und d gibt die 
bildeten Kohlensäure, woraus sich der Gehalt 
C leicht berechnen ISsst. 
1 oben erwähnt, muss bei Anwendung dieser 
Eisen vorher fein zerkleinert werden, was bei 
jnsorten mit nicht geringen Schwierigkeiten 

Ist letzteres der Fall, so bringt man das 
eignete Weise in Lösung und bestinmit den 
D Rückstand. Von den hierzu in Vorschlag 
ethoden will ich im Folgenden die drei be- 
zuverlässigsten erwähnen, 
/erfahren. Weyl fand, dass, wenn man 
trolytischem Wege in Chlorwasserstoffsäure löst 
Js positive Electrode dient, die dem Eisen aequi- 
! Wasserstoffgas an dem negativen Pole ab- 
rd. Vorausgesetzt, dass zu dieser Zersetzung 
eher Strom benutzt wird, geht das Eisen als 
snng, während im anderen Falle sich auch 
)ildet und an der negativen Electrode Koblen- 
ieden wird. 
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Diese Methode besitzt 
Vorzug, dass mau znr A 
verweDden kann. 

Znr Zersetzang bediei 
Elementes, befestigt das 
10 Gnn.) mit Hölfe eines 
an dem Draht des positiv 
einen mit verdünnter Chlor 
cylinder (Fig. 19), welcl 



Blase verschlossen and ii 
gerilltes Becherglas eingese 
dass die den Glascylindei 
Höhe mit der des Cylindert 
spitze oder der Platindral 
indem sonst dnrch die zwii 
geschiedene Kohle der Stn 
tire Electrode dient ein 
gleiche Art wie das Gisei 
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Poles befestigt nnd gleichzeitig mit dem Eisen in di 
waeseretoffBäure eingetaucht wird. Die Anflösnng 
nun sofort, nnd man kann durch Annähern oder E 
der beiden Electroden die Stromstärke derart regulin 
das Eisen nur als Cblorlir in Lösung gebt Die 
von Eisencblorid erkennt man leicht an den von dei 
herabsinkenden gelbgefärbten Fäden , nnd der Stro 
dann , nm einem Verlust an Kohlenstolf vorzubengf 
mindei*! werden. Nach Verlauf von einigen Stunden 
gentigende Menge Eisen in Lßsnng gegangen, mau 
dann das Eisenstllek von der anbSngenden Kohle m 
es nach dem Trocknen znrttck. Die Kohle wird au 
mit ausgeglühtem Asbest lose verstopften Trichter gee 
nach dem Auswaschen und Trocknen mit Kupfero: 
mengt und, wie oben angegeben, im Sauerstoffstrt 
brannt. 

Zweite Methode. SnspendirtmangrOblichzerki 
Eisen in einer neutralen Lösung von Kupferchlorid, 
alles Eisen als Eisenchlorllr in Auflösung, und der 
Stoff bleibt zurück (Berzelius). Ullgren hatdas 
Chlorid durch Kupfersulfat ersetzt; man löst 4^- 
Roheisen in einer Lösung von 20 Grm. Kupfersulfat in 
Wasser, wobei die Flüssigkeit schwach erwärmt 
mals umgertthrt wird. Nach beendigter Zersetzui 
die klare Lösung abgegossen nnd der aus Eol 
Kupfer etc. bestehende Rückstand auf einem, mii 
pj 20 verstopften Trichter filtrirt. Berzelius 
zur Filtration eine Glasröhre von nebensl 
Form (Fig. 20), welche am unteren, vi 
Theile mit Asbest locker verstopft wird 
man sieh eine solche Röhre von schwer i 
barem Glase her, so kann man den Ko 
gleich in der Röhre mit Küpferoxyd 
nnd diese in ein Porzellanrohr schiebe 
Verbrennung vrird, wie" vorhin angegebi 
geftthrt. 

Dritte Methode. Wöhler wen 
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Lösung des Eisens Jod an nnd zwar snependirt er ersteres 
im Wasser und fügt nach and nach Jod hinzu (auf 5 Grm, 
Eisen nngefähr dieselbe Menge von Jod). Nach beeudigter 
Zersetzung wird der RUekstand wie vorhin durch Asbest 
fiUrirt und im Sauerstoßstrome verbrannt. 

An Stelle des Jods ist neuerdings vielfach Brom an- 
gewandt worden. Dieses ist indess wenig zur Lösung 
geeignet, man erhält gewöhnlich zn niedrige Resultate, 
welches wohl seine Erklärung in der Bildung von Brom- 
propylen findet. (Siehe p. 195.) 

Besiimmung des Graphits. 

Bekanntlich enthalten gewisse Eisen den Kohlenstoff 
theils chemisch gebunden, tbeils als Graphit. Letzterer 
bleibt beim AnflOsen des Eisens in verdünnter Schwefel - 
oder GhlorwasserstolTsänre vollständig zurück, während der 
gebundene Kohlenstoff in Form von Kohlenwasserstoffen 
entweicht. Um nun die Menge von Graphit zu bestimmen, 
löst man eine abgewogene Menge (3—5 Grm.) in verdünnter 
ChlorwasBcrstoffsäure, filtrirt den Rückstand durch ein Asbest- 
filter und wäscht denselben zuerst mit heissem Wasser, dann 
Bticcessive mit verdünnter Kalilaage, Alkohol und Aether 
aus. Der Graphit wird, wie oben angegeben, im Saner- 
stoffstrome verbrannt. Die Menge des gebundenen Koh- 
lenstoffs ergibt sich aus der Differenz, wenn man den Gra- 
phit von dem, in einer besonderen Menge bestimmten Ge- 
sammtkohlenstoff in Abzug bringt. 

Fresenins hat zur Bestimmung des chemisch gebun- 
denen Kohlenstoffs neben Graphit eine directe Methode an- 
gegeben, welche darin besteht, dass die beim Auflösen 
des Eisens in verdünnter Schwefelsäure auftretenden Kohlen- 
wasserstoffe in Kohlensänre UbergefUhrt werden. Diese Be- . 
Stimmung setzt indess voraus, dass sich beim Behandeln des 
Eisens mit Schwefelsäure aller chemisch gebundene Kohlen- 
stoff als Kohlenwasserstoff verflüchtigt und keine Kohlen- 
stoffverbindnngen beim Graphit zurückbleiben. Vorder Anwen- 
dung der Methode muss man sich daher überzeugen, ob 
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Fig. 21. 



Auflösen des Eisens in verdünnter Schwefelsäure 
Ruckstand, nachdem derselbe mit heissem Wasser 
hen wurde, in Kalilange, Alkohol oder Aether 
ohlenstoffverbindungen enthSIt, welches man bei 
lg der Kalilange an deren brännlicher Farbe nnd bei 
id Aether an einem, beim Verdunsten derselben, hlei- 
Ackstand Ton organischen Substanzen erkennt. 
TOD Fresenius angegebene (etwas modiöcirte) 
Fig. 21) besteht aus folgenden Tbcilen: 

K ist ein kleines Koehflfiscbchen 
Ton ungeföhr 150 CG. Inhalt, in 
dessen zweimal durchbohrten 
Stopfen die Röhren ac nnd eg 
eingelassen sind; ac ist mit dem 
aufwärts gerichteten KHhler b 
umgeben. Die Trichterröhre ek 
ist bei g abgeschnitten nnd kann 
entweder mit dem Trichter h 
oder mit dem Natronkalk ent- 
haltenden Bohre i verbunden 
werden. Bei c ist die Verbren- 
nungsröhie d angebracht. Die- 
selbe hat eine Länge von un- 
gefähr 30 Centimeter und ist in 
gekehrten Ende zur Hälfte mit ausgeglühtem As- 
zwar ohne dass leere Zwischenräume wahrnehm- 
igefHllt. Hinter dem Asbest folgt eine Schiebt 
^glUhtem, grobkörnigem Kupferoxyd nnd sehliess- 
abestpfi-opf. Zur Aufnahme von Wasser undKohlen- 
das andere, c abgewandte Ende zuerst mit einer 
umröhre, dann mit einem gewogenen, Natronkalk ent- 
und endlich mit einem Natronkalk und Chlorcaicium 
len Rohre verbunden. Das letztere Rohr dient ledig- 
, das gewogene Natronkalkrobr vor, von Aussen 
ider KoblensSure und Wasserdampf zu schützen 

erhitzt nun den mit Kupferoxyd gefüllten Theil 
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der VerbrennnngsrShre d znm Glühen, bi 
Eiaenprobe (1—1,5 Grm.) in das Kölbch 
mit ff, gicsst eine hinreichende Menge vi 
Bäure (1 Tbl. concentrirte Scbwefelaänre i 
in K und ersetzt den Trichter durch dai 
Dann verbindet man das äasserste 
und Matronkalk gefüllte Glasrobr mit e 
sangt einen constanten Lnftstrom durch i 
man gleichzeitig die Auflösung des Eiset 
Erwärmen dea Kölbchens ^ befördert 1 
den KoblenwasBerstoffe werden nun in ] 
glühenden Knpferosyd vollständig zu Kol 
ser oxydirt. Ist die Auflösung beendet, « 
mit Asbest gefüllte Tbeil der Röbre ebenl 
bracht, um die hier cuudensirten geringen ' 
wasserstofTen zu verflüchtigen resp. zu 
lässt dann den Apparat erkalten und 
Gewichtszunahme der gewogenen Natron 
halt an gebundenem Kohlenstoff. 

Oxydation des Kohlenstoffs durch 
Anstatt den beim Auflösen desEisei: 
Koblenstofi* im SauerstofTs'trom zu verbi 
nach Ullgren auch den Kohlenstoff di 
Chromsäure leicht in Kohlensäure Uberft 
fahren in Ermangelung eines Verbrennun 
werden kann. Die Anordnung des wes 
Apparates ist aus Figur 22 ersichtlich. 

In das Kölbchen K, welches wähi 
bei g mit einem Glasstab verschlossen i: 
nach dem Auflösen des Eisens in Knp 
zurückbleibende Kohle, übergiesst mit ui 
eentrirter Schwefelsäure und fügt, na 
8 Grm. krysLalHsirte Chromsäure hinzu, 
passirt zuerst den aufwärts gerichtetei 
(welcher znr Condensation des Wasserda 
den mit concentrirter Schwefelsäure g 
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m nnd ersetzt den GlasstopfeD bei g dnrch 
, nacbdem man vorher die rechtwinklig gebo- 
ire in die Flüssigkeit hernntergedrUckt hat. 
ageo von Lafl wird eine Zeit lang fortgesetzt 
ich die Bßhren c und d znrtlckgewogen. 

icke Bestimmung des gebundenen Kohlenstoffs. 

■ z hat znr Bestimmnng des gebundenen Eohlen- 
sseisen oder Stahi eine Methode angegeben, 
if beruht, dase die Auflösung von Eisen in Sal- 
n 80 dunkler braun gefSrbt ist, je mehr ge- 
■blenstoff da» Eisen enthält. Znr Yergleicbung 
iflSsnng eines Eisens von bekanntem Kohlen- 
eren Concentration man so einrichtet, dass jeder 
:ter derselben so viel Kohlenstoff enthält, als 
hlenstoff im Eisen entspricht. Da diese Lö- 
[ ihre Farbe ändern, so ersetzt Eggertz die- 
eine Auflösung von Caramel in verdünntem 
' durch einen Auszug von gebranntem Caffee in 
Alkohol von derselben Farbe (siehe weiter, un- 
ist nun in einer Probirröhre 0,1 Grm. Eisen in 
alpetersäure vom spec. Gewicht 1,2 und erhitzt 
gter Lösung im Wasserbade auf etwa 80' C. 
Lg vollendet, so giesst man die erkaltete, klare 
a eine graduirte Röhre und behandelt den un- 
igebliebenen Ruckstand nochmals mit Salpeter- 
teine Gasentwickelung mehr aufeitt. Die ver- 
nngen werden dann mit Wasser so weit ver- 
eselhen gleiche Farbe mit der zur Yergleicbung 
itlssigkeit haben. 

I hat die Eggertz'schc Methode folgender- 
lifieirt. Man erwärmt eine abgewogene Menge 
Lohlenstoffgehalt bis 0,3 Proc. =; 1 Grm., bei 
alt 0,5 Grm.) des zerkleinerten Eisens in einem 
r mit 10 OC. chlorfreier Salpetersäure vom 
t 1,2, giesst die klare Lösung nach 10 bis 15 
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nnd digerirt den Rückstand nocbmals mit 5 CG, 
e von derselben Stärke, bis das Eisen voll- 
setzt ist. Die vereinigten LtSsnngen, welche 
3 durch ein trocknes Filter zn filtriren sind, 
in ein 12 Cm. langes und 1,5 Cm. weites 
Zur Vergleichung des Farbentonee stellt 
in 15 Probirröhrchen von gleichen Dimeneio- 
is vorige verschiedene AuBztlge von gebrann- 

Wasser und Alkohol her, und zwar entspricht 
on der ersten RSbre einer Auflösung von 1 Grm. 
I CC. Salpetersäure mit 0,02 Proc. gebundenem 
der der zweiten Röhre einer Lösung von 0,04 Proc., 
ten Röhre einer Lösung von 0,06 Proc. etc., so 
rbenton der 15 Röhren einem Gehalt an gebun- 
enstoif von 0,3 Proe. entspricht. Diese Röhren, 
etiscb verschlossen werden, sind in einem Stativ 
i zwar so, dass man zwischen je zwei Röhren 

zu prüfenden Flüssigkeit gefüllte ProbirrÖhre 
1 kann. 

len Versuchen von Britton kann man nach 
>de' den Kohlenstoffgehalt eines Eisens bis auf 
•enan abschätzen. 

Bestimmung des Stickstoffs. 
timmung des Stickstoffs, welcher beim 

des Eisens in Chlorwasserstoffsäure 
liak übergeht Zn dieser Bestimmung löst 
sen in einer tubulirten Retorte in Chlorwasser- 
id leitet die entweichenden Gase durch eine mit 
Chlorwasserstoffsäure theilweise gefüllte U-fÖr- 
Letzteres hat den Zweck, diejenige Menge 
iak, welche mit den sich entwickelnden Gasen 
lerstoffe und Wasserstoff) entweicht, in Chlor- 
aberzufUhren. Nach beendigter Auflösung giesst 
ihait der U-Röhre in die Retorte zurUck und 
f Zusatz von Überschüssiger Natronlauge oder 

(Siehe p. 24.) 
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an zersetzt dag Eisen 
I Gnn. Kupfersulfat um 
id de&tillirt nach erfol 
igren.) 

ung des Stickstoffs, wi 
Eisens im ungelösten B 
llgreo verfahrt man 
;ine VerbrennungBröhi 
;e (Fig. 23) bis o 
mg. 23. 



er Natriumhydrocarboi 
tpfropf und bringt yo 
Iure nnlöBlichen, bei 1^ 
sens mit nngefUhr 4 Gr 
lan sehliesGt wicdci- l 
füllt die Röhre von b 
welches man vorher n 
gemengt und nachher 
rdere Theil der Ktihre, 
äbestpfropf eingeschobe 
geftlllt, welche zur Zei 
I Säure mit einer co 
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Chromsäure oder Kalinmbiehromat getränkt worden sind. 
Die VerbrennuDgsröhre wird mit dem mit Quecksilber ge- 
füllten MeBflrohre M, welches in eine mit Quecksilber ge- 
fllllte Wanne umgestülpt ist, vermittelst der Röhre d rer- 
bunden. M hat einen Gesammtinhalt von ungefähr 90 CC, ; 
die in ^ImCC. getbeilte Röhre i h fasst 20 CC, die Kugel jr 
ungefähr 40 und das untere Ende e circa 30 CC. Man 
bringt jetzt in die Kehre M vermittelst einer umgebogenen 
Pipette 35 — 40~ CC. einer Lösung von Kalihydrat (1 Thl. 
Ealihydrat und 2 Thle. Wasser) und dann 15 CC. concen- 
trirte Gerbsänrelösung, so dasa das Quecksilber etwa bei / 
steht. Dann erhitzt man, znr Austreibung der im Apparate 
befindlichen Luft, das den Magnesit enthaltende Ende der 
Verbrennnngsröhre, lässt das Gas in die Röhre M eintreten, 
erwärmt zuerst den Tbeil ab schwach und bringt unterdess 
den Thetl bc zum starken Glühen. Sobald letzteres der 
Fall ist, wird auch der Theil a b rasch zum starken Gltthen 
erhitzt und dieses so lauge fortgesetzt, bis die in M befind- 
liche FlUssigkeitssäule nicht mehr sinkt. Schliesslich treibt 
man durch weiteres Erhitzen des Magnesite die letzten Beste 
des in der Röhre befindlichen Stickstofis in die graduirte 
Röhre bintlher. Man entfernt nan die GasleitnngsrÖhre d 
und transportirt M vermittelst eines kleinen, mit Quecksilber 
gefüllten Porzellanschälcbens in einen hoben und weiten, 
mit Wasser gefüllten Cylinder, wobei Quecksilber, Kali- 
lauge und Gerbsäure ausüiessen nnd dnrch Wasser ersetri 
werden, schliesst dann das Robr mit dem Daumen oder 
einem Kantschukpfropf und spUlt durch Neigen desselben 
die noch am zngescbmolzenen Ende des Rohres befindliche 
Kalilauge ab. Nach 15 — 20 Minuten langem Stehen ermit- 
telt^ man die Temperatur des in dem Cylinder befindlichen 
Wassers und notirt den Barometerstand, zielit dann die 
Röhre mit einer Klemme so weit empor, daBS die in M be- 
findliche Flüssigkeit mit der des Cylinders gleiches Niveau 
besitzt nnd liest das Volumen des Stickstoffs ab. 

Bezeichnet V das abgelesene Volum Stickstoff, V das Volum 
desselben bei 0° C. nnd 760 Mm. Barometerstand, B den 
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beobachteten Barometerstand in Millimeteni, t die Temperatur 
des Wassers nach Celeine nnd f die von der beobachteten 
. Temperatnr abhängige Tension des Waseerdampfes in Milli- 
metern, BO ist: 

Y(B — f)S73 



V = 



760(273 -h t). 



!bnmnen-, Qnell- nnd Flnssnrasser. 

Je nachdem diese Wasser zn häuslichen oder gewerb- 
lichen Zwecken benutzt werden, erstreckt sich die Ana- 
lyse nnr anf die Bestimmung einzelner Bestandtheile. 
Bei der Benrtbeilung eines WaBsers als Trinkwasser kommt 
gewöhnlich die Bestimmung von Eisen, Kalk, Magne- 
sia, Alkalien, Schwefelsäure, Chlorwasserstoff- 
säure, Salpetersäure, salpetriger Säure (Kohlen- 
säure), Ammoniak, organischen Substanzen und 
der Summe der festen Bestandtheile in Betracht, 
während bei der Benrtbeilung eines Wassers zn gewerb- 
lichen Zwecken nur die Bestimmnngvon alkalischen Erden 
(der Gesammt- und bleibenden Härte), Eisen- 
oxydul, Schwefelsäure, Cblorwasserstoffsäure 
und der Gesammtmenge der Substanzen von Inter- 
esse ist'). 

Bestimmung der Summe d&r festen Bestandtheile, des Eisen- 
oxyduls, Kalks, der Magnesia und Alkalien. 
500— ^000 CC. Wasser Cbei Qnell- oder Flusswasser 
noch mehr) werden in einer gewogenen Flatinechale im 
Wasserbade abgedampft und der HUckstand in einem Laft- 
oder Oelbade bei 120—125" C. bis zum constanten Gewicht 
getrocknet. Der Rückstand wird mit Wasser Übergössen 
und in der bedeekten Schale auf Zusatz von Chlorwasser- 
Btoffaänre gelöst. Man erwärmt zuerst so lauge, bis m der 



1) Die Beatimnmiig sämmtlicher vorhandener Beatandtheile siehe: 
. Analyse der Mineralwasser. 
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FlUsBigkeit keine Kohlensäureblfischen mehr aufsteigen, 
nimmt dann das Ubrglas weg und. verdampft wieder zur 
Trockne. Beim tiunmehrigen Behandeln des ItUckstandes mit 
verdünnterChlorwasserstoftsäure bleibt etwa vorhandeneKiesel- 
öänrc ungelöst zurück, welche abfiltrirt und ausgewaschen wird. 

Zur Fällung des Eisenoxyds versetzt man das heisse 
Filtrat mit Ammoniak bis zur alkalischen Keaction, iiltrirt 
den Niederschlag ab, löst denselben nach dem nnvollstän- 
digen Auswaschen wieder auf und wiederholt die Fällung. 
Diese doppelte Ausföllung ist unbedingt erforderlich, da, be- 
sonders bei kalkreichen Wassern, sich stets Calciumcarbonat 
mit dem Eisenosyd niederschlägt. 

Der durch Ammoniak entstandene Niederschlag entbitit 
neben Eisenoxyd noch einen Rest von Kieselsäure, sowie 
alle Thonerde und Phosphorsäure. Die quantitative Be- 
stimmung der letzteren Stoffe ist für den vorliegenden Fall 
nicht erforderlich, wohingegen die Bestimmung des Eisens 
unter Umständen (vorzUglicb wenn das Wasser zu gewissen 
Fabrikationszwecken benutzt wirS) von Wichtigkeit sein 
kann. Man löst daher den Niederschlag in verdünnter 
Schwefelsäure nnd bestimmt das Eisen nach vorheriger Be- 
ductiou zu Oxydul mit Chamäleon (p. 59). Es ist noth- 
wendig, dass man zur Bestimmung solch geringer Eisen- 
mengen eine sehr verdünnte Auflösung von Kaliumperman- 
ganat, etwa eine solche, von welcher 1 CC. 0,001 Grm. 
Eisen entspricht, anwendet. Bei stark eisenhaltigen Brtin- 
nenwassem kann man versuchen, znr Gontrole den Eisen- 
gehalt direct in dem frisch geschöpften und mit verdünnter 
Schwefelsäure angesäuerten Wasser mit Chamäleon zu be- 
stimmen. In diesem Falle muss dann noch besonders fest- 
gestellt werden, wie viel Chamäleon nothwendig ist, um 
ein, dem angewandten Wasser gleiches Volumen destillirtes 
Wasser zu röthen, unddieseMenge in Abzug gebracht werden. 
Die von dem Eisenoxyd abtiltrirte Flüssigkeit versetzt man 
mit Ammoniumoxalat oder Oxalsäure im Ueberschnss, filtrirt 
das Calciumoxalat ab und bestimmt es nach p. 1. 

Das Filtrat wird zur Trennung der Magnesia von den 
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Alkalien in einer Platinschale zur Trockne verdampft und 
der Räckstand schwach geglttht (p. 33). Zur vollständigen 
Abscbeidung der Magnesia muss das Filtrat nochmals ver- 
dampft und das GlUhen onter Zusatz von Ammoniam- 
osalat oder Oxalsäure wiederholt werden. 

' Zur Bestimmung der Alkalien verdampft man die von 
dem Magnesianiederscblage abfiltrirte Flüssigkeit auf Zusatz 
von verdünnter Schwefelsäure im Wasserbade zur Trockne. 
Der Rtickstand wird zur Verjagung der Schwefelsäure und 
Ammoniaksalze schwach geglüht, zuletzt (um die Alkali- 
hydrosulfate in Sulfate umzuwandeln) auf Znsatz von festem 
Ammoniumcarbonat (p. 33)- Die erhaltenen Sulfate wer- 
den gewogen. Will man die Menge von Kali neben Natron 
bestimmen, so verfährt man nach p. 33 (Anmerkung). 

Bei der Beurtheilung eines Wassers zu gewerblichen 
Zwecken nimmt man häufig von einer quantitativen Bestim- 
mung von Ealk und Magnesia Abstand und ermittelt dann 
nur, wie viel Seifenlösung von bestimmter Concentration ein 
abgemessenes Quantum Wasser zur Zersetzung gebraucht, 
oder, wie man sich auszudrücken pflegt, welche Härte das 
betreffende Wasser besitzt. 

Versetzt man ein Wasser, welches Salze der alkalischen 
Erden gelöst enthält, mit einer Seifenlösung, so werden die- 
selben als unlfislicbe ftttsaure Verbindungen ausgeschieden, 
indem die an die Erden gebunden gewesenen Säuren, an Alkali 
. gebunden, in Lösung gehen. Sobald diese Umsetzung voll- 
endet ist, entsteht, bei einem geringen Ueberschuss an Seife, 
durch SchBtteln der Flüssigkeit ein bleibender Schaum. 
Dieser bildet die Endreaction. 

Die Einheitenvon Kalk (CaO), welche in 100000 Theilen 
Wasser enthalten sind, nennt man Härtegrade. Ein 
Wasser also, welches 15 Härtegrade zeigt, enthält in 100000 
Thln. 15 Thle. Kalk (oder dessen Vertreter: .Magnesia) an 
Schwefelsäure, Kohlensäure, Salpetersäure oder Ghlorwas- 
serstoSsänre gebunden.. 

Bekanntlich wird durch Kochen eines Wassers der 
grösBteTbeil der Erdcarbonate'(dnrch Zersetzung der Hydro- 
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carbonate) geßült, während die Sulfate und Chloride in 
Lösung bleiben. Man spricbt demnach von einer Gesammt- 
härte, welche also die ganze Menge der vorhandenen Erden 
bezeichnet .und von einer bleibenden (permanenten) 
Härte, welche die nach dem Kochen des Wassers noch in 
Lösung befindlichen Erden anzeigt. Der Unterschied zwi- 
schen beiden ist die temporäre Härte, welche also an- 
nähernd den Gehalt des Wassers an kohlensanren Erden 
(Hydrocarbonaten) angibt. 

Bestimmung der Gesammthärte. 

Methode von Clark. Als Normalüttssigkeit bedient 
man eich einer Seifenlßsnng, von welcher 45 CC. = 12 
Milligrammen Kalk, in 100 CC. Wasser gelöst, entsprechen. 
Die hierzu nothwendige Seife stellt man sich dnrch Zn- 
sammenreiben von 150 Thln. Bleipflaster und 40 Thin. Ka- 
linmcarbonat dar. Man zieht die Masse mit Alkohol ans, 
filtrirt, verdampft das Filtrat im Wasserbade und löst den 
Rückstand wieder in. Alkohol. Auf 2 Thle. der Seife be- 
nutzt man 100 Thle. verdünnten Alkohol (56» Tr.). 

Zur Titerstellung dieser Seifeulösnng bedient man sieb 
einer Auflösung von Chlorharyum. Man löst 0,523 Grm. 
trockncs Chlorharyum in Wasser nnd verdünnt zu 1 Liter, 
briügt nun 100 CC. dieser Lösung in ein Stöpselglas von 
200 CC. Inhalt und lässt aus der Bürette soviel Seifenlö- 
suug hinzufliessen , bis beim Schütteln der Flüssigkeit ein . 
bleibender Schaum entsteht. Man verdünnt die SeifenlösuDg 
mit soviel Alkohol, dass man 45 CC. derselben gebraucht, 
um in 100 CC. der Chlorbaryumiösung die Schaumbildung 
hervorzurufen. Es entsprechen dann 45 CC. Seife 12 Milli- 
grammen Kalk in 100 CC. Wasser. , 

Zur Bestimmung der GesammthSrte eines Wassers ver- ' 
führt man nnn wie bei der TiterstelluDg, pipettirt 100 CC. 
des Wassers in das Stöpselglas und fügt nach nnd nach 
die Seifenlösnng bis zum Eintreten der Endreaction hinzu. 
Zeigt das betreffende Wasser mehr als 12 Härtegrade, so 
wird die EndreactioD unsicher und muss dann die Titrirung 

U,g,l,..Ct>yCOOl^[c 



r 



iD TerdHDuterer Fltteeigkeit ausgeführt werden. Man nimmt 
in diesem Falle nar 10 CG. des Wassers, versetzt diese 
mit destillirtem Wasser bis zq 100 CC. nnd verfahrt wie vorhin. 

Bestimmung der bleibenden (permanenten) Härte. 

400 — 500 CG. Wasser werden mindestens eine halbe 
Stnode lang gekocht, indem man das verdampfende Wasser 
fortwährend dnrcli destillirtes Wasser ersetzt. Nach dem 
Erkalten werden die Erdcarbonate abfiltrirt nnd das Filtrat 
genau anf das nrsprünglich verwandte Volumen (4Q0 oder 
500 GC.) gebracht. Zur Bestimmung der noch gelösten 
Erden verwendet man 100 CG. und verfährt wie vorhin. 

Die im Anhange gegebene Tabelle von F a i s s t 
und Knaus s gestattet ein directes Ablesen der Härtegrade 
aus den verbrauchten CC. Seifenlösnng, unter der Voraus- 
setzung, das» zur Probe 100 CC. Wasser verwandt wurden. 

Hat man bei der Bestimmung der Härte eine Zahl er- 
halten, welche nicht in der Tabelle verzeichnet ist, so notirt 
' man aus der Tabelle die Zahl , welche der gefundenen am 
nächsten kommt und multiplicirt die DifTerenz zwischen 
beiden Zahlen mit den Bruchtheilen eines Härtegrades, 
welche der Differenz von 1 CG. Seifenlßsung entsprechen. 
Das erhaltene Prodnct wird entweder von den in der Ta- 
belle der notirten Zahl gegenüberstehenden Härtegraden sub- 
trahirt oder denselben hinzoaddirt, je nachdem die gefundenen 
GC. Seife von der in der Tahellenzahl verzeichneten, oder die 
Tabellenzahl von der gefundenen Zahl abgezogen wurde. 
Hat man z. B. zu einem Versuch 36 CC. Seifenißsung ver- 
braucht, so ist die Differenz zwischen 36 und 36,7 ^ 0,7 
mit 0,294 zu multipliciren. Das Prodnct ist 0,2058- In 
diesem Falle bat man also 0,2058 von 9,5 abzuziehen nnd 
erhält als Härtegrad 9,2942. Oder 100 CC. Wasser ver- 
langten 44 CC. Seife, so ist 44 — 43,4 = 0,6 mit 0,31 zu 
multipliciren und die erhaltene Zahl zu 11,5 hinzuzuaddiren. 
Das Wasser entspricht dann 11,5 + 0,186 = 11,686 Härte- 
graden. 
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Bestimmung der CUorwasseratoffsäure, 

Dieselbe kann entweder gewichtsanalytiach als Chlor- 
silber (p. 5) oder maassaiialytisch mit Silbemitrat und 
Kalinmchromat als Indicator bestimmt werden (p. 3$). Die 
zn dem Versuche zu verwendende Menge Wasser richtet 
sich nach dem Gebalt ao Chlorverbindungen. Bei geringen 
Mengen von Chlorverbindnngen ist es, besonders bei der 
gewicbtsanalytiBchen Bestimmung, nothwendig, das Wasser 
vorher durch Eindampfen zu concentriren. 

Bestimmung der Schwefelsäure. 

Je nach der Menge der vorhandenen Sulfate verwendet 
man 500—1000 CC. Das Wasser wird mit Chlorwasser- 
stofTsäare angesänert und die Schwefelsäure als Baryumsul- 
fat bestimmt. Hat die qualitative Probe nur eine schwache 
Schwefelsäurereaction ergeben, so wird das mit Chlorwaeser- 
stoffsäure angesäuerte Wasser vor der Fällung dnrch Ein- 
dampfen concentrirt 

Wenn es sich um Vergleichung mehrerer Brunnen- 
wasser handelt und es hierbei snf grosse Genauigkeit nicht 
ankommt, so kann die Schwefelsäure rascher maassana- 
lytisch bestimmt werden. Als NormallQsung bedarf man 
hierzu einer Auflösung von Chlorbarynm, welche 12,2 Grm. 
trocknes Chlorbarynm im Liter enthält. Gleichwerthig mit 
dieser Lösung stellt man noch eine Auflösung von Kalinm- 
chromat dar. Man bereitet dieselbe durch Lösen von 7,365 
Grm. trocknenT Kaliumbiehromat in 100 CC. Wasser. Zu 
dieser Flüssigkeit fügt man soviel Ammoniak, dass die rothe 
Farbe der Flüssigkeit in gelb , das Kaliumbiehromat also 
in Ammoniumkaliumehromat übergegangen ist. Schliesslich 
verddnnt man zu 1 Liter, 1 CC. der Cblorbaryumlösnng ent- 
spricht 1 CC. Kalinmchromat. Zur Ausführung des Ver- 
suches entfernt man vorher die Erdcarbonate durch längeres 
Kochen der Flüssigkeit und ersetzt das verdampfende 
Wasser durch destillirtes , flltrirt ab und fUllt die 
kochende Lösung mit einem Uebersehnss der Normal-Chlor- 
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barynmlösang, wozu gewöhnlich 10 CC. ausreichend sind. 
Der UeberschnsR von Chlorbaryum wird nnn durch Kalium- 
chromat zurUektitrirt ; man Ifcst soviel aus der Bürette hin- 
znflieBsen, bis die ttber dem Niederschlage stehende Flüssig- 
keit schwach gelb geförbt erscheint. Tiemann') schlägt 
vor, diesen nothwendig hinzuzufügenden geringen Ueber- 
Bchuss von Kalinmchromat colorimetrisch zu bestimmen. 
Man bringt dann die Flüssigkeit auf ein bestimmtes Volumen 
etwa 150 CC. (Tiemann nimmt die Fällung selbst 
in einem mit Marke versebenen Gefass vor) und bringt 
100 CC. der durch ein trocknes Filter filtrirten Flüssigkeit 
in einen engen Cylinder von farblosem Glase. Man fügt 
nun andererseits zu 100 CC. Wasser, welches sich in einem 
Cylinder von denselben Dimensionen befindet, tropfen- 
weise von der Normal -Chromatlösung, bis der Farbenton 
mit dem ersteren übereinstimmt Es ist dann die abgeschfitzte 
Menge Ealiumchromat als Ueberschuss in Abzug zu bringen,, 

Bestimmung der Salpetersäure. 

Methode von Schnlze, modificirtvon Tiemann'). 
Die Methode beruht auf der Zersetzung eines Nitrates durch 
Chlorwasserstoffsäure und Eisenchlorür und Messen des ge- 
bildeten Stickoxydgases : 
6FeCl, 4- 6HC1 + 2HNO3 = SFe^Cl, -|- 4HjOH-2NO. 

Man benutzt hierzu den Fig. 24 abgebildeten Apparat. 
K ist ein *K$lbcben von etwa 150 CC. Inhalt, welches 
mit einem zweimal durchbohrten £aatscbnkpfropfen 
verschlossen ist, dessen eine Durchbohrung die Kßhre 
cg und dessen andere die Röhre d enthält. Beide 
Röhren sind bei b und e durch eng anschliessende Eaut- 
schnkschläuche mit den Röhren a und ek verbunden und 
mit Quetschhähnen verschliessbar. Das umgebogene Ende 
der Röhre eh wird, um dasselbe vor dem Zerbrechen zu 
bewahren, mit einem Eantschukschlaucb tiberzogen. Die 
Röhre cjf ist et,wa2Cent. unterhalb des Stopfens (bei g) zu 



1) Berichte der deotscheii cbem. Gesellschaft 1873 p- ' 

2) Ibid.,p 1041: 
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einer ziemlicb feinen Spitze ausgezogen, während die andere 
Röhre direct unterhalb des Korkes abgeschnitten ist A ist 
eine Gkssebale, welche mit lOprocentäger Natronlauge, B 
eine in '/lo C^- getheilte enge Messröhre, welche mit aus- 
gekochter Natronlauge gefDllt ist. 

Man eoncentrirt jetzt 100 — 300 CG. des Wassers in 
einer Porzellanschale bis zu ungefähr 50 CC, spHlt die 
Flüssigkeit sammt Niederschlag der Erdcarbonate in 
den Kolben K npd setzt das Concentriren der FlHssig- 
keit durch Eocben fort , indem man gegen Ende 
der Operation die Röhre eh in die Natronlauge eintauchen 
und die Wasserdämpfe durch dieselbe entweichen läset. Ist 
hierdurch die Luft vollständig aus dem Apparate entfernt, 
so wird, wenn man bei e den Kautscbnkschlauch mit den 
Fingern zusammendiUckt , die Natronlange rasch in die 
Röhre «AzarUcksteigen, wobei man einen leisen Schlag an 
den Finger wahrnehmen kann. Man schliesst dann bei e den 
Quetschhabn und setzt das Einkochen fort (die Wasser- 
dämpfe entweichen dann durch das Kohr ga) bis die rttck- 
ständige Flüssigkeit etwa 10 CC. beträgt. Danu entfemi 
man die Gasflamme, schliesst das Rohr mit einem Qnetsch- 
bahn bei b ab und fUllt den Schenkel ai mit Wasser. Hier- 
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bei rnnsB man eich UberzengeD , ob sich nicht bei & ein 
Lnftbläschen ansetzt, welches event. dnrch Drucken der 
Kantschukröhre mit den Fingern entfernt werden muss. 
Han Tfickt jetzt die gradnirte Röhre B über das amgebogene 
Ende der RShre eh, so daes letztere etwa 2—3 Cm, in B 
hineinragt. Hat sich im Innern des Eölbchens K ein Va- 
caum gebildet, was man leicht daran erkennt, dass sieh 
die Sehlänche bei e und b znsammenziehen , so giesst man 
20 CC. einer nahezu gesättigten Eisenchlorflrlösung in ein 
kleines Becberglas, taucht die Bohre ab in dieselbe ein nnd 
lässt dorch Oeffnen des Qnetsebhabns bei b die Flüssigkeit 
in den Kolben einfliessen. Durch denselben Schenkel ISsst 
man zweimal kleine Mengen von concentrirter Chlorwasseretoff- 
sänrenachfliessen und schliesst dann den Qnetscbhahn wieder. 
Der Kolben wird jetzt schwach erwärmt, bis durch den ent- 
* stehenden Druck die ScbläQche bei b und e etwas aufge- 
trieben werden; man schraubt dann den Qaetschhahn e ab und 
yerschliesst den Schlauch durch zwei Finger, bis der Druck 
stark genng ist, um das Stickoxydgas in die Röhre B ein- 
treten zu lassen. In dem Maasse wie die Gase^twickelang 
schwächer wird, erhitrt man den Inhalt des Eölbchens 
stärker, und setzt dieses so lange fort, bis die in B befind- 
liche FlUssigkeitssäule ihr Niveau, nicht mehr ändert. 
Schliesslich geht nur noch Cblorwasserstoffsänregas Über, 
welches von der Natronlauge heftig absorbirt wird, wodurch 
ein ähnliches Geräusch entsteht, wie man solches bei der 
Chlordestillation nach dem Bnnsen'schen Verfahren immer 
wahrnimmt. Man entfernt jetzt die Bohre eh nnd bringt 
mit Hülfe eines mit Natronlange geftlllten Porzellanschäl- 
chens die Röhre B in einen mit Wasser geftlllten Glas- 
cylinder nnd verfährt genau nach p. 210. Multiplicirt 
man die ans der p. 211 angegebenen Formel berechneten 
CG. Stickoxydgas mit 2,413, so erhält man die entsprechen- 
den Milligramme Salpetersäure (NiOj). Durch Division 
dieser Zahl durch die Anzahl der zum Versuche angewand- 
ten CC. Wasser, ergibt sich die Menge von Salpetersäure 
in 100000 Theilen Wasser. 
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le Methode ist anch dann anffendbar, wenn das 
selbst grössere Mengen von organischen Substanzen 
athält; man mnBS nur Sorge tragen, dass das znr 
mg kommende Quantum Wasser mindestens 3 Milli- 
Salpetersäure enthält und event. ein grösseres ab- 
ics Quantum Wasser vorher durch Eindampfen 
iren. 

Bestimmung der salpetrigen Säure. 

;hode von Trommsdorf. Versetzt man die Lö- 
es Nitrits mit Jodkalium, Stärkelösung und ver- 
Schwefelsäure, so entsteht die blaue Farbe der Jod- 
, welch letztere, je nach der Menge der vorhandenen 
:en Säure, mehr oder weniger intensiv erseheint, 
t man nu gleichen Mengen destillirten Wassei« nn- 
slben Verhältnissen, verschiedene aber abgemessene 
einer Lösung von Kaliumnitrit von bekanntem Ge- 
ruft auf Zusatz von Jodkaliumstärke und verdünn- 
refelsänre die Jodstärkereaction hervor, so lässt sieh 
srgleiehung der verschiedenen Farbentöne der Ge- 
salpetriger Säure des zu untersuchenden Wassers 
;d. 

die Jodkaliumstärkelösung sich nnr kurze Zeit un- 
auf bewahren lässt, so wird statt deren eine Ziuk- 
kelösung angewendet, welch letztere, in verschlossenen 
I und im Dunkeln aufbewahrt, sich lange Zeit un- 
erhalten lässt. 
Ausführung des Versuches bedarf man demnach 
er Zinkjodtdstärkelösnng eine Auflösung von Ka- 
t von bekanntem Gebalt. 

Erstere wird dargestellt, indem man 5 Grm. Stärke- 
einem Mörser mit wenig Wasser zusammenreibt 
e milchige Flüssigkeit zu einer kochenden Lösung 
jrm, Zinkchlorid in 100 CC, Wasser hinzufügt. Die 
eit wird in einem bedeckten Glase so lange ge- 

Oj -H 2HJ = 2J -i- H,0 -H 2N0. 
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iB die Stärke fast ToUständig gelöst ist, man filgt 
Grm. trocknee Zinkjodid hinzu, vierdUQiit zn 1 Liter 
irt. Vor der Anwendung dieser Lösung muss man 
erzeugen, ob dieselbe , nach starkem VerdUn- 
Wasser, auf Zusatz von verdünnter Schwefelsäure, 
lu gefärbt wird. 

Darstellung der Kaliomnitritlösimg fällt man eine 
irte Auflösung von Kalinmnitrit mit Silbernitrat und 
IS Silbemitrit ab, welches nach dem Auswaschen 
ichst wenig kochendem Wasser gelöst und durch 
siren gereinigt wird. Man löst nun. 0,406 Grm. der 
L Fliesspapier getrockneten Krystalle in heissem 
versetzt mit Chlorkalium oder Chlomatrimn, so 
»ch ein Niederschlag von Chlorsilber entsteht, und 
; die kalte Flüssigkeit, ohne das Chlorsilber abzu- 
auf ein Liter. Hat sich der NiederBcblag voll- 
abgesetzt, 80 pipettirt man 100 CC. der klaren l^Ö- 
raue und verdünnt diese mit Wasser zu 1 Liter. 
C. dieser Flüssigkeit enthält 0,01 Milligramm sal- 
äänre. 
nun den Gehalt an salpetriger Säure in einem 
m ermitteln, giesst man 100 CC. desselben in einen 
ylinder von farblosem Glase, dessen Dimensionen 
hit werden, dass dieses Quantum eine 18 — 20 Cm. 
licht einnimmt, und fUgt 3 CC. der Zinkjodidstärke- 
md 1 CC. verdünnter Schwefelsäure (1:3) hinzu, 
trbei die Jodstärkereaction schon momentan oder 
rzer Zeit ein, so muas der Versuch mit einem ge- 
Quantum Wasser (10— 50CC.), welches mit destil- 
'asser zu lOO CC verdünnt wird, erneuert werden, 
die blaue Färbung der Jodstärke erst nach mehre- 
iten sichtbar wird. Dann füllt man möglichst rasch 
C. Wasser in 2—4 Cylmder von denselben Dirnen- 
'ie die frühern, versetzt mit 1 — 4 CC. der obigen 
itritlösung und fügt 3 CG. Zinkjodidstärkelösnng 
C. verdünnte Schwefelsäure hinzu. Man vergleicht 
Farbentöne der 4 Cylinder mit der Farbe des zo 
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beetimmenden WaBsere, wiuf am zweckmässigsten auf die 
Art geschieht, dass mao je e^nen der 4 Cylinder neben 
den betreffenden Cylinder auf ein weisses StOck Papier 
hinstellt and von oben durch die Flflssigkeitssänle durch- 
sieht. Es gelingt hierdurch, wenn der Fatbenton des zu 
prüfenden Wassers mit dem eines der 4 Cylinder überein- 
stimmt, entweder gleich odet annähernd den Gehalt ao sal- 
petriger Siture festzustellen. Im letzteren Falle musa der 
Versuch mit anderen, variirenden Mengen der Eajiumnitrit- 
lösnng wiederholt w;erden, bis die erhaltene Farbennnanee 
mit der des zu prüfenden Wassers vollkommen übereinstimmt. 

Diese Methode gibt nur dadn zuverlässige Resultate, 
wenn der Gehalt an salpetriger Säure in 100 CC. Wasser 
innerhalb der Grenzen von 0,0t -0,04 Milligrammen liegt. 

Methode von Feldhausen - Kabel. Die Methode 
basirt auf der Ueberftihmng der salpetrigen Säure in Sal- 
petersäare durch Oxydation mit Kaliumpermanganat. 
Man fügt hierzu einen Ueberschuss von Chamäleon 
hinzu und titrirt diesen mit einer Eisenoxydnlammonium- 
snlfatlösung zurück. Diese Art der Bestimmung ist beson- 
ders dann zu empfehlen, wenn der Gehalt an salpetriger 
Säure mehr als 1 Milligramm in 100 CC. Wasser beträgt; die 
Eesnltate werden aber ungenau, sobald tOOCC. des Wassers 
weniger wie 0,1 — 0,2 Milligramme salpetriger Säure ent- 
halten (Tiemann). 

Zur Zersetzung der salpetrigen Säure wendet man '/^go 
Normal -Chamäleonlösuqg an, welche durch Auflösen von 
0,34 — 0,36 Grm. Kaliumpermanganat in 1 Liter Wasser er- 
halten wird. Als Eisenoxydnllösung benutzt man eine Flüs- 
sigkeit, die 3,92 Grm. trocknes Eisenoxydulammoniumsulfat 
in 1 Liter Wasser enthält. Man stellt nun den Titer der 
Chamäleonlösung so, dass 1 CC. derselben 1 CC. der Eisen- 
lösnng und demnach 0,19 Milligrammen salpetriger Säure 
entspricht. 

Die AnslÜhrung des Versuches geschieht ähnlich, wie 
dies bei der Titeretellung des Chamäleons angegeben wurde 
(p. 60). Man versetzt 100 CC. Wasser mit einem Ueber- 
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achoss der obigen Chamfileontösang, wozn, je nach der 
Menge der vorhandenen salpetrigen Sänre gewöhnlich 
5—20 CC. erforderlieh sind, fHgt 5 CC. verdünnte Schwefel- 
sänre (1 : 3) hinzu nnd titrirt mit der Eisenpxfdalammoniak- 
iifsong' zurtlck, bis die Flüssigkeit farblos ist. Hat man 
Ton letzterer etwas zn viel hinzugefügt, eo ISsst man ans 
der BQrette tropfenweise Chamäleon biB znr schwachen 
Kötbung hinzu. 

Um bei einem Gehalte des Wassers an organischen 
Sabstanzen eine Zersetzung derselben durch Chamäleon zu 
vermeiden, darf das Wasser nur eine Temperatur von höch- 
stens 25* C. besitzen. Zur vollständigen UeberfUhrung der 
f^petrigen Säure in Salpetersäure ist ^ne Temperatur von 
raindestelis 15" C. erforderlich. 

Bestimmung des Ammoniaks, 

Methode von Frankland und Armstrong. Die 
Methode beruht auf dem Verhalten von Ammoniak oder dessen 
Verbindungen gegen Kaliumquecksilbeijodid '). Man ermittelt 
den Gehalt an Ammoniak colorimetrisch d. h. aus der mehr 
oder weniger starken Färbnng, welche anf Zusatz von Ealium- 
qnecksilbeijodid im Wasser hervorgerufen wird. Das Ver- 
fahren setzt voraus, dass vorher alle durch die alkalisehe Nor- 
mallösung fällbaren Verbindnhgen (Eisen, Kalk nnd Magne- 
sia) aus dem Wasser entfernt sind, was einfach auf Zusatz 
von etwas Natrinmcarbonat und Natronlauge (1 Thl. ammo- 
niakfreies Natronhydrat und 2 Thle. Wasser) geschieht. 

Zur Vergleichnng der erhaltenen Farbennnance dient 
eine Auflösung von 3,147 Grm. trocknem, Chlorammonium 
in 1 Liter Wasser. 50 CC. dieser Lösung werden mit Wasser 
zu l Liter verdHnnt; es entspricht 1 CC. der letzteren 0,05 
Milligrammen Ammoniak. 

Zur Bereitung des Kaliumqnecksilberjodids (Nessier's 
Beagens) löst man 50 Grm. Jodkalium in 50 CC. heissem 



1) Siehe meiae qaalitative Analyse p. 81. 

D,g,l,..ct>yGOOglC 



und fügt 80 viel von einer eoncentrirten faeiBsen 
ilberehloridlösung hiozn (20—25 Grm.), bis ein blei- 

rother Niederschlag von Qnecksilbeijodid entsteht. 
Itrat versetzt man mit 300 CC. Kalilaage (1 Tbl. 
Irat in 2 Tbln. Wasser) und verdünnt mit Wasser 
iter. 
r Bestimmung des Ammoniafcs giesst man 300 CC. 

prüfenden Wassers in einen verschliessbaren Glas- 
r, fUgt 2 CC. Natriumcarbonat und 1 CC. Natron- 
^von obiger Concentration) hinzu und schüttelt. Hat 
jr ans Erdcarbonaten etc. bestehende Niederschlag 
zt, so pipettirt man 100 CC. der klaren Flüssigkeit 
1 hohen und engen Glascylinder (siehe Bestimmung 
petrigen Säure) und fügt 1 CC. der Kaliumqneck- 
didlösnng hinzu. Wird hierdurch eine dunkelroth- 
der rothe Färbung hervorgerufen, eö ist der Gehalt 
loniak zu bedeutend, man mnss dann eine geringere 
ier mit Natriumcarbonat geftillten FlUasigkeit (5 bis 
I mit destitlirtem Wasser zu 100 CC, verdünnen, so 
if Zusatz des Reagenses die Flüssigkeit nur hellgelb 

wird. Im Uebrigen verfährt man, wie bei der'sal- 
1 Säure angegeben wurde. Man versetzt je 100 CC. 
tes Wasser mit 0,2—2 CC. der Chlorammoniumlösung 
CC, Kaliumqneck Silber Jodid und vergleicht die erhal- 
i'ärbungen. (Siehe p. 2210 

a Methode gestattet nur dann eine genaue Bestim- 
ies Ammoniaks, wenn dessen Menge in 100 CC. 
0,005 bis 0,1 Milligramme beträgt. (Tiemann.) 
lerem Ammoniakgehalt muss demnach vorher eine ent- 
ißde Menge destillirtee Wasser zugefügt werden. * 

le andere Methode der Ammoniakbestimmung siebe: 
i der Mineralwasser. 

Bestimmung der organischen Subatamen^). 
jthode von Kübel. Dieselbe beruht auf der Oxy- 
eit der organischen Substanzen in saurer Lösung 
'ie seitherige Bestimmungamethode der organiachen Subatan- 
ohe auch heute wohl noch angewendet wird, beatand darin, 
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durch Kaliumpermanganat. Der Uebersehuas des hinzuge- 
fügten Chamäleons wird durch Oxalsäure zurUcktitrirt '}. 
ÄIb Chamäleonlösung benutzt mau eine solche, welche 
0,32—0,34 Grm. krystallisirtes Kaliumpennanganat in 1 Liter 
enthält. Diese wird auf '/loo^wmai-Oxaleäurelösung, welche 
durch Auflösen von 0,63 Grm, reiner krystallisirter Oxal- 
säure in 1 Liter Wasser erhalten wurde, gestellt. Bei der 
Titerstellnng mUssen genau dieselben Verhältnisse {Ver- 
dünnung etc.) wie bei dem wirkliehen Versuche eingehalten 
werden. Man verfährt dabei, wie folgt ; 

100 CC. dcötillirtes Wasser werden in einem nngeßihr 
300 CC, fassenden Kochkolhen mit 5 CC, verdünnter Schwe- 
felsäure (1 : 3} versetzt und zum Kochen erhitzt. Dann 
läsBt man aus der Bürette 3 — 4 CC, der Chamäleonlösnng 
hinzufliessen, setzt das Kochen etwa 5 Minuten hindurch 
fort und reducirt das Chamäleon, nachdem man vorher den 
Kolben von der Lampe entfernt hat, mit 10 CC. Vioo Nor- 
mal-Oxalsäure. Der UeberschUBS der hinzugefügten Oxal- 
säure wird wieder mit Chamäleon zuröcktitrirt , d-h, man 
fügt zu der farblosen, noch warmen Flüssigkeit sO viel 
Kaliumpermanganat, bis eine bleibende Rötliuug eintritt. 

Bei der Berechnung ist zu beillcksichtigen , dass die 
binzugefngten 10 CC, Oxalsäure 6,3 Milligramme krystallisirte 

dass man den durch Abdampfen erhaltenes, bei 120 — 140" C. ge- 
trockneten und gewogenen Rückstand, zur VerflUchtigLing der orga- 
nischen Substanzen glühte und letztere aus der Gewichtsdifferenz 
berechnete. Da durch das Kothglühen die Erdcarbonate 
Eoblensäure verlieren, so wurde der geglühte Rückstand mit 
Ammoniumcarbonat befeuchtet und bei 120— HO" C- bis zum con- 
stanten C^wichte getrocknet Es ist einleuchtend, dass durch 'das 
Glühen des Abdampfungartickstandes die Zersetzung -nicht allein auf 
Yerllücbtigung der oTganischcn Substanzen beschränkt bleibt, indem, 
abgesehen davou, dass gleichzeitig Ammoniak Verbindungen, Nitrate 
etc. mit verflüchtigt werden , ein Theil des Calciumcarbonats durch 
Kieselsäure zersetzt wird , ferner Chlormagnesium in Magnesia und 
Chlorwasaeratoffsäure zerfallt etc, etc. 

1) 2KMnOj -H '5CjH,0, + 3HjS0^ = KjSOi -j- 2MnS0j + ■ 
+ lOCO, + 8HjO. 

Classsn, QnsntiUÜv« AnBl^ia. ]5 
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OxaleSure (C,H,04'-|-2HjO) enthalten und diese 3,16Milli- 
grammeo KaiiumpenuaDganat oder 0,8 Milligrammen (zar 
Oxydation der Oxalsäure zu E^ofalensäure erforderlichem) 
Sauerstoff entsprechen. 

Zur Bestimmnng der organischen Substanzen in einem 
Wasser verföhrt man nun wie bei der Titerstellung. Man 
verwendet zu dem Versuche ebenfalls 100 CC. des zu prü- 
fenden Wassers. Es ist selbslverständlicb, dass, wenn nach 
dem Hinzuftlgen von 3 — 4 CC. Chamäleon nach dem Kochen 
die rothe Farbe desselben verschwindet, so viel Kaliumper- 
manganat hinzugefUgt werden muss, bis dies nicht mehr 
der Fall ist. ' 

Der Mehrverbranch von Chamäleon als zar Oxydation 
der angewendeten 10 CO. Oxalsäure erforderlich ist, re- 
präsentirt also die Menge von Kaliumpermanganat, welche 
durch die vorhandenen organischen Substanzen zersetzt wurde. 

Bezeichnet x die Anzahl CC, welche 10 CC. der Oxal- 
säure entsprechen, y die durch die organischen Substanzen 

zersetzten CC. Chamäleon, so drückt—^ — ~ — dieTbeilevon 

Kaliumpermanganat und — '- — - — — die TLcile Sauerstoff aus, 

welche zur Oxydation der in 100000 Theilen Wasser ent- 
haltenen organischen Substanzen erforderlich sind. , 

Verbrauchten z. B. 100 CC. Wasser bis zur bleibenden 
Köthnng 7,2 CC. Chamäleon und wurde diese Flüssigkeit 
mit 10 CC. der Normal -Oxalsäure entfärbt und dann noch 
3,5 CC. Chamäleon hinzugefügt und entsprechen ferner 10 CC. 
der Normal -Oxalsäure 8,5 CC. Chamäleonlösung, so sind: 

7,2 -H;3,5 = 10,7 ; 10,7—8,5 = 2,2 CC. Chamäleon. 
100000 Wasser gebrauchen demnach zur Oxydation: 

2 2 316 

- ■■■ fi-r-' = 0,8179 Theile Kaliumpermanganat 

entsprechend : 

^'^•-^'^ = 0,2070 Theilo Sauerstoff'). 



1) Eubel und Wood nehmen an, dass öThle. organische Snb- 
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Enthält das za unterBiichende Weisser salpetrige Säure, 
so sind, da diese ebenfalls zersetzend auf Chamäleon ein- 
wirkt (p. 222), fttr jeden Theil salpetrige Sänre in 100000 
Theilen Wasser, 1,66 Thle. Kaliumpermanganat abzuziehen. 
Bei einem Gehalt des Wassers an Ammoniak oder Schwefel- 
wasserstoff dampft man daseeHje vorher auf ungefähr */j 
seines ursprünglichen Volumens ein und ersetzt vpr dem 
Titriren das verdampfte Wasser durch destillirtes. 

Methode von Schulze. Dieselbe unterscheidet eich 
von der KobeTschen Methode nur dadurch, dass die Oxy- 
dation der organischen Stoffe in alkalischer Lösung be- 
wirkt wird. Die rothe Flüssigkeit wird dann, nach dem 
Ansäuern mit Schwefelsäure, wieder durch Oxalsäure ent- 
färbt und der Ueberschnss der letzteren wieder durch Cha- 
mäleon bestimmt. 

Man verfährt hierbei ähnlich wie vorhin nnd versetzt 
100 CC. des zu prüfenden Wassers mit i/j CC. Natronlauge 
(aus Natrium und Lösen von 1 Thl. Natronhydrat in 2 Thln. 
Wasser erhalten) und, .je nach der Menge vorhandener orga- 
nischer Substanz, mit 10—15 CC. Chamäleon. Die Flüssig- 
keit wird jetzt ungefähr 10 Minuten lang gekocht (nach 
welcher Zeit dieselbe noch deutlieh roth gefärbt sein muss) 
und nach dem Erkalten auf 50 — 60* C, 5 CC. verdünnte 
Schwefelsäure (1 :.3) und 10 CC. der Normal- Oxalsäure 
hinzugefügt. Die farblose Flüssigkeit wird dann wieder mit 
Chamäleon bis zur bleibenden Rtithung versetzt. Die Be- 
rechnung geschieht wie vorhin. 

Was nun die Zasammenstellung der gefundenen Eesnl- 



stanz dnrch 1 Thl. Kaliumperm an ganat osydirt werden, der Hebr- 
. verbrauch an £aliamperuanganat in Mitligrammen mit b mnltiplicirt 
ergab hiernach den Gehalt an organischer Substanz in 100000 Thei- 
len Was8er. Diese Vorausseteung ist nach den neuerdings von Tie- 
mann angestellten Versuchen nicht zutreffend. Tiemann fand 
nämlich, dass die absolute Gewichtsmenge der nicht fluchtigen or- 
ganischen Stoffe bei verschiedenen Wasaem in einem verschiedenen 
Verhältniese zu der Menge des zur Oxydation der organischen Stoffe 
nothwendigen Kaliumpermanganats steht. 
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täte betrifft, eo ist es jedenfalls am Richtigsten, die Bestand- 
theile im DOYerbundenen. Zustande zn berechnen , also ein- 
fach die Mengen von Chlor, Schwefelsäure, Salpetersäure, 
salpetriger Sänre, EieBelsäarc, ferner die Mengen von Gal- 
cinm, Magnesinm, Kalium, Natrium etc. in 100000 Tbeilen 
Wasser anzugeben. Jede Combination der vorhandenen 
Säuren mit den Oxydö^n ist eine mehr oder weniger will- 
kürliche ; in Bezug hierauf will ich nur andeuten, dass man 
gewöhnlich das Chlor zunächst an Natrium (zu Chlornatrium) 
und den Rest an Kalium bindet. Bleibt hierbei noch Chlor 
übrig, so wird dieses als mit Calcium (zu CaClj) verbunden, 
angenommen. Reicht dagegen das Chlor nicht zur Bindung 
von Natrinm und Kalium aus, so wird der Rest der Alkalien 
als Sulfate in Rechnung gebracht. Den Rest der Schwefel- 
säure, beziehungsweise die ganze Menge derselben, bindet 
man an Calcium (zu CaSOi) nnd berechnet den' Rest des 
Calciums und das Magnesium als Carbonate. Ist Salpeter- 
säure vorhanden, so wird diese gewöhnlich zunächst an 
Ammoniak und der Rest an Calcium gebunden. Die sal- 
petrige Säure wUrde ebenfalls an Ammoniak zu binden sein. 
Enthält das Wasser bestimmbare Mengen von Eisen , so 
wird dies als an Kohlensäure gebunden (FeCOj) betrachtet. 
Die Kieselsäure wird gewöhnlich unverbunden aufgeführt. 

Hineralwasser. 

1) Arbeiten an der Quelle. 
Man stellt zunächst die physikalischen Verhältnisse der 
Quelle fest, überzeugt sich vom Aussehen, Gernch und 
Geschmack des Wassers, ermittelt ferner die Menge dessel- 
ben, welche innerhalb einer Minute dem Ausflussrohre ent- 
strömt, und bestimmt (unter Beobachtung der Lufttemperatur) 
den Wärmegrad des Wassers. Es ist ferner nothwendig, 
das Verhalten des Wassers gegen blaues nnd rothes Lack- 
muepapier zu prüfen und sich zu überzeugen, ob die Farbeu- 
änderung des Papiers auch beim Trocknen dieselbe bleibt. 
Finden sich in der Quelle oder in den Ausflussröhren 
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schlammige Absätze oder fester Sinter vor, so werden Pro- 
ben derselben in Stöpselgläseru gesammelt nnd znr Uuter- 
sncbang mitgenommen. 

Bestimmung von Schwefelwasserstoff. 

Ein Gehalt an SchwefelwasserBtoff läsBt sich leicht an 
seinem Geruch oder an der Entfärbung von schwach ge- 
bläatem Jodstärkepapier erkennen, wenn man eine Portion 
des mit verdünnter Schwefelsäure angesäuerten Wassers in 
einer nicht ganz vollgefüllten Flasche schtlttelt. 

Die Menge von Schwefelwasserstoff wird mit einer Jod- 
lÖsoDg von bekanntem Gehalt bestimmt '). Ms Jodlösang 
benutzt man eine solche, welche 1 Gnn. Jod (in Jodkalium 
gelöst, siehe p. 79) im Liter enthält. Man misst ein 
Qnantam des Wassers ab, versetzt mit Essigsäure 
und frisch bereiteter, verdünnter Stärkelßsnng und 
läsat aus der Bürette , nntet fortwährendem Umrühren der 
Flüssigkeit, tropfenweise von der JodlösUng hinzufliessen, 
bis die blaue Farbe der Jodstärke bleibend eintritt. Hat 
man auf diese Art festgestellt, wie viel Jüdlöeung zur Zer- 
setzung des Schwefelwasserstoffs erforderlich ist, so ist es 
zweckmässig, den Versuch in der Art zu wiederholen , dass 
man fast die ganze Menge der znr Zersetzung nothwendigen 
Jodlösung in ein Becberglas giesst nnd mit einem gleichen 
Quantum Mineralwasser vermischt. Man ftlgt dann zu 
der farblosen Flüssigkeit einige Tropfen Essigsäure und 
etwas Stärke und lässt aus der Bürette noch soviel Jod- 
lösnng hinzu, bis Blänung der Flüssigkeit eintritt. Es er- 
übrigt nun noch festzustellen, wie viel JodlOsong nothwen- 
dig ist, um ein, dem znm Versuche angewandten, gleiches 



1) HjS -I- 2J = 2HJ -I- S. tMesB Zersetzung verläuft jedoch 
nur dann in der angegebeDen Art, weun der Gehalt an 9ohwefe1- 
■ waaserstoff 0,04 Procent nicht übersteigt. Ist dies der Fall, so muss 
ein abgemessenes Quantum Waaser mit einer genügenden Menge ans- 
gekochten destillirten Wassers versetzt weiden. 
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Qaantam destillirten Wassere in gleicher Weise zo färben 
und diese Menge in Abzug zn bringen. 

Bei warmen Mineralquellen kann die Schwefelbeatim- 
mnng mit JodlSsung erst nach vollständigem Erkalten des 
Wassers vorgenommen werden. So sehr das Abkühlen, 
durch Einsenken der Flasche in kaltes Wasser, anch be- 
schleanigt werden mag, so ist das Quantum Laft, welches 
das Mineralwasser beim EintHUen aufnimmt, doch hinrei- 
chend, nm eine gewisse Menge der Schwefelverbindung zu 
zersetzen. Es ist daher zweckmässig, die hierzu in An- 
wendung kommende Maassflasche vorher mit reinem Kohlen- 
säaregas zu ftHlen und den Stopfen erst unter dem Wasser- 
spiegel zu lüften. 

Will man den Schwefelwasserstoff gewicbtsanalytisch 
bestimmen, so versetzt man 2 Portionen des W^sers mit 
einer Auflösung von Chlorsilber in Xatrinmhyposulfit, welcher 
man etwas Ammoniak hinzufügt, und versehliesst die Flaschen 
sorgfältigmit einem Glasstopfen. Der entstandene Niederschlag 
wird nachher im Laboratorium filtrirt und mit Bromwasser oxy- 
dirt In der von Bromsilber abfiltrirten Flüssigkeit wird die 
Schwefelsäure, nach dem Verjagen des Broms, als Baryum- 
sulfat bestimmt (p. 2) '). Anstatt Brom kann zur Oxydation 
des Schwefelsilbers auch Königswasser angewendet werden. 

Bei einem Gehalt des Mineralwassers an Schwefel- 
wasserstoff moss man, um eine genaue Bestimmung der 
vorhandenen Schwefelsäure zu ermöglichen , entweder 
2 Portionen desselben gleich an der Quelle auf Zusatz von 
etwas Chlorwasserstoffsäure auskochen, bis es nicht mehr 
nach Schwefelwasserstoff riecht, oder, wenn dieses nicht 
angeht, die Schwefelverbindungen des Wassers anf Zusatz 
von Chlorcadmium in verschliessbaren Flaschen fiiUen. Die 
Schwefelsäure wird dann später in dem vom Schwefeiead- 
minm erhaltenen Filtrat bestimmt. 



1) Beatimmt man nach diesem Verfahren den SchwefelwaBBerstoCT 
in der Aachener Eaiserquelle , so erhält man einen höheren Gehait 
als durch Titiining mit Jodlösnng gefunden wird. ' 
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Der dnrch CUorcadmium hervorgerafene- Niederschlag 
kann anch daza benutzt werden, ntn die ganze Menge des 
an Wasserstoff oder Metall gebundenen Schwefels zu bestim- 
men. Man oxydirt denselben mit rauchender Salpetersäure 
und bestimmt die Schwefelsäure, nach dem Verjagen des 
Salpetersäureüberschusses, wie gewöhnlich. 

Enthält das Wasser unterschwefelige Säure, so 
kann diese ebenfalls in der von Schwefeleadmium abflltrirten 
Flüssigkeit bestimmt werden. Man fällt dann zwei neue 
Portionen des Wassers mit einer Auflösung von Chloread- 
mium und versetzt das erwärmte Filtrat mit einer Auflösung 
von Silbemitrat im Ueberschuss. Der entstandene Nieder- 
schlag von Schwefelailber •) und Chlorsilber wird abfiltrirt, 
letzteres in Ammoniak und das Schwefelsilber in Salpeter- 
säure gelöst. In dieser Flüssigkeit wird das Silber, nach- 
dem der Ueberschuss an Salpetersäure verdampft wurde, 
als Chloreilber bestimmt 1 Molekül Chlorsilber entspricht 
1 Molekül unterschwefeliger Säure. 



■ ,Man braucht hierzu eine Chamäleonlösung, welche un- 
gefähr 0,6 Grm. krystallisirtes Kaliumpermanganat enthält, 
und deren Titer kurz vorheT bestimmt wurde, säuert etwa 
500 CC. Wasser mit verdünnter Schwefelsäure an nnd läest 
das Chamäleon bis znm Eintreten der bekannten Reaction 
hinzufliessen. Man stellt hierbei das Becherglas auf ein 
Stück weisses Papier und beobachtet die Farbe, indem man 
von oben durch die Flüssigkeit durchsieht. Andererseits 
stellt man fest, wie viel CC. Chamäleon erforderlich sind, 
nm in einem gleichen Quantum destillirtcn Wassers densel- 
ben Farbenton hervorzubringen, und zieht diese von den 
zur Oxydation des Eisenoxydnls verbrauchten CC. Cha- 
mäleon ab. 

Diese Methode ist nicht anwendbar, wenn das zu prü- 
fende Mineralwasser Schwefelwasserstoff enthält; in diesem 



1) AgjSjOj -I- HjO = Ag,S + HjSO,. 

'■'-A'J ■•.^*F>< j^K' 



Falle mnsg das Eisen gewichteanalytisch bestimmt werden. 
(Siehe weiter unten ) 

Bestimmung der Gesammtkoklensäure^). 

MiD bedirf hierzu einer Lösung von 1 Thl, kiystalli- 
sirtem Chlorcalcium in 5 Thln. Wasser, .welcher noch 10 Thle. 
\mmoniak vom spec Gewicht 0,96 hinzugefügt werden. Diese 
Mischung mnss mehrere Wochen vor der Anwendung be- 
reitet sein und in wohlverschlossener Flasche aufbewahrt 
werden Je nach der Menge vorhandener Kohlensäure senkt 
man nun eme mit dem Mineralwasser gefüllte Maassllasche 
von 200 — 1000 CC Inhalt möglichst tief unter den Wasser- 
spiegel und saugt mit Hülfe eines Kantschukschlaucbes das 
Wasser ans der Flasche heraus, wodurch dieselbe mit Wasser 
aus der Tiefe angefUllt wird. Den Inhalt giesst man in 
eine zweite zum Transport bestimmte Flasche, in welcher 
sich eine zur Bindung der Kohlensäure genügende Menge der 
klaren Chlorcalciumlwsuug befindet, undspUlt die Maassflascbc 
mehrmals mit klemen Mengen ausgekochten destillirten Wassers 
aus \uf gleiche Art werden nun mehrere solcher Flaschen 
gefüllt und sorgßiltig verkorkt, was am Besten durch, mitBlatt- 
kautschnk überzogenen Korken geschieht, die vorher mit 
destilhrtem Wasser befeuchtet werden (Bunsen). 

Bestimmung des specifiscken Gewichts. 

Bei gasieichen Mineralwassern ist es zweckmässig, die 
Bestimmung des spec Gewichts an der Quelle voraubereiten. 
Man bedient sich hierzu der von Fresenius vorgeschlage- 
nen, 200—400 CC. haltenden Flaschen (Fig. 25). Der Hals 
der Flasche ist zu einer 50 Mm. langen und 5—6 Mm. wei- 
ten Röhre ausgezogen, an welcher eine Millimeterscala ein- 
geätzt ist. Der AubAdss ist rund und kann mit einem Kaut- 

1) In Betreff der Analyse der in dem Wasser enthulteneti absor- 
b^rten und spontanen Gase verweise ich auf die „Gaaontetriscben 
Methoden" von Kobert Bunsen. 
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1 luftdicht verschloesen 
werden. Um die Flasche zu fUUen, 
Yerschliesst man dieselbe mit dem 
Daumen, taucht sie möglichst tief 
nuter den Wasserspiegel und lässt 
soviel Wasser einfliessen, dass die 
Flasche bis nngetUhr in die Mitte 
des Halses gefüllt ist. Man schliessl 
dann die OefTnung mit dem Dau- 
men, nimmt die Flasche ans dei 
Quelle heraus und verstopft die- 
selbe sofort mit dem Kautschuk- 
stopfen, welcher zur Vorsicht mii 
einem Bindfaden Uberbnnden wird. 



' Füllen der Maschen. 

Znm Transportiren des znr Untersuchung im Laborato- 
rium bestimmten Mineralwassers kann man sich gewöhnlicher 
Wein- oder Mineralwasserflascheii bedienen. Man senkt die- 
selben möglichst tief unter den Wasserspiegel, lässt das 
Wasser wieder ausfliessen und füllt wieder. Die Flaschen 
werden durch gute, mit Blattkautschuk überzogene Korke 
verstopft, das über den Hals der Flasche hervorragende 
Ende des Eorks abgeschnitten und nach dem Abtrocknen 
versiegelt. 

Um die in geringer Menge in dem Wasser enthaltenen 
Körper bestimmen zu können, füllt man ausserdem noch 
einige grosse Korbflaschen (Schwefelsäureballons) mit Was- 



3) AuBfillirung der Analyse. 

Bestimmung des specifischen Gewichts. 

Hat man diese bereits an der Quelle vorbereitet, so 
stellt man die betreffende Flasche mit einer anderen, mit 
destillirtem Wasser gefüllten und verkorkten Flasche, 
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mindestens 12 StDudcn lang in einem Eanme zut^ammen, so 
dass die Temperatur beider Flüssigkeiten eine gleiche wird. 
Dann notirt man den Stand der in der ersteren Flasche be- 
findlichen Flüssigkeit und bestimmt ihr , Gewicht, Die 
Flasche wird dann entleert, mit destillirtem Wasser aus der 
zweiten Flasche ansgespHlt und bis zn derselben Marke wie 
vorhin angefüllt. Hat man auch das Gewicht der mit de- 
stillirtem Wasser gefüllten Flasche bestimmt, so erübrigt es 
nur noch, das Gewicht der leeren Flasche festzustellen, zu 
welchem Zwecke dieselbe mit Alkohol nnd Aether ausge- 
spült und vollkommen getrocknet wird. 

Es ist selbstverständlich, dass 



Fig.; 



die mit Mineralwasser oder destil- 
lirtem Wasser gefüllte Flasche nicht 
eher auf die Wage gesetzt wird, 
bis sie äusserlicb sorgfältig mit 
Fliesspapier abgetrocknet und ge- 
reinigt wurde. 

War eine Vorbereitung der epe- 
cifischen Gewichtsbestimmung an 
der Quelle nicht erforderlieh, so 
nimmt man dieselbe mit Hülfe eines 
gewöhnlichen Piknometers(Fig.26) 
vor und benutzt hierzu das Wasser 
aus einer der au der Quelle ge- 
füllten Flaschen. 



Bestimmung der Gesammtkoklensäure. 

Man benutzt hierzu den an der Quelle durch Chlor- 
ealciumlösung hervorgerufenen Niederschlag. Ist zwischen 
der Fällung an der Quelle und der Analyse eine genügende 
Zeit verstrichen, so dass der ursprünglich amorphe Nieder- 
sehlag krystallinisch geworden ist, so kann die Filtration 
(durch ein Faltenfiltcr) direct geschehen, während sonst 
die Flaschen eine Zeit lang im Wasserbade erwärmt werden 
mUssen. Es werden dann die Korke nur lose aufgesetzt. 
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so daes die Flasche dnrchden durch Erwäitnen _eiitgtehcDden 
Druck nicht geepreugt wird. Den Niederschlag spHlt man 
in ein Kochfiäschchen und bcBtimtnt die Kohlensäure nach 
p. 20. 

Da zur Fällung der Kohleneäare an der Quelle ein ge- 
messenes Quantum Wasser benutzt wurde, so ist bei der 
Berechnung der in dem Wasser enthaltenen Kohlensäure 
das specifisehe Gewicht des Wassers zn berticksichtigen. 
Um das absolute Gewicht des Wassers zu finden, braucht 
man nur das augewandte Volumen, in CG. ausgedrückt, 
mit dem specifischen Gewicht zu multipliciren. 

Bestimmung der Gesammtkohlmsäure in mit Kohlensäure 
übersättigten Mineralwassem. 

Man kommt zuweilen in den Fall, die Kohlensäure in 
den mit Mineralwasser gefüllten Flaschen oder Krügen zu 
bestimmen; man ermittelt dann sowohl die Menge der in 
dem Wasser unt«r Druck eingepressten , als auch die nach 
Aufhebung des Drucks in dem Wasser gelöst bleibende 
Kohlensäure. Man bedient sich hierzu eines scharfen, oben 
mit einem durchbohrten Kantschukpfropfen verschlossenen 
Korkbohrers (Fig. 27), in welchen bei a eine kleine rnnde 
OeflFnung eingebohrt wurde. Um 
den Gasstrom der frei werdenden *''B' 2'- 

Kohlensäure reguliren zu können, 
ist das, in dem Kautschukstopfen 
eingelftösene rechtwinklig gebogene 
Glasrohr beiömit einem Schranben- 
qnetschhafan verschlossen. Man 
bohrt nun den Korkbohrer so tief 
in den Stopfen ein, dass sich die 
bei a befindliche Oeffnung unter- 
halb des Korks befindet, verbindet 
dann den Schlauch bei- b mit dem 
Absorptionsapparat (p, 20) and 
lässt durch allmähliches Oeffnen 
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des QaetBchhahns eines läDg^samen Strom von KohlenBäure 
in den Apparat entweichend Sobald keine Kohlensäure- 
bläechen mehr in der FlOBsigkeit aufsteigen, giesst man zur 
fieetimniDng der noch im Wasser absorbirten Kohlensänre 
den Inhalt der vorher tarirten Flasche in Cblorcalcinm- 
loBung und verfährt wie frllher angegeben. 

Bestimmung der Gesammtmenge der festen Bestandtkeile. 

Man tarirt eine der an der Quelle geftillten Flaschen 
und dampft den Inhalt in einer gewogenen Flatinscbale im 
Wasserbade ein. Bei gasreichen Wassern muss das erste 
Erhitzen mit einiger Vorsicht geschehen ; es ist dann zweck- 
mässig, die Schale nach dem jedesmaligen Einfüllen mit 
einem Uhrglas za bedecken, bis keine Kohlensänrebläschen 
mehr aufsteigen. Die leere Flasche wird einige Male mit 
destillirtem Wasser ausgespült und znrUckgewogen. Der 
beim Verdampfen des Wassers in der Platinschale bleibende 
Rflckstand wird in einem Oelbade bei 160" C. bis zum con- 
btanten Gewicht getrocknet. 

Fuhrt man die gewogenen Salze in Sulfate ober (durch 
Behandeln mit verdünnter Schwefelsäure und Glühen auf 
Zusatz von Ämmoniumcavbonat, p. 24), so kann das er- 
haltene Gewicht als eine Controle der ausgeführten Analyse 
benutzt werden. Es mnss nämlich dieses mit dem Gewicht 
Übereinstimmen, welches man erhält, wenn man die gefun- 
denen Metalle (Kalium, Natrium, Calcinm etc., mit Ausnahme 
des Eisens) auf Sulfate berechnet und hiervon die Menge 
des gefundenen Eisenoxyds, Kieselsäure und Phosphorsäure 
abzieht. 

Bestimmung der Schwefelsäure, 

Je nach der Menge der vorhandenen Sulfate (welche man 
vorher durch eine qualitative Probe annähernd ermittelt) ver- 
wendet man hierzu den Inhalt einer oder mehrerer Flaschen. 
In letzterem Falle wird das Wasser vor der Fällung 
mit Chlorbaryum auf Zusatz von Chlorwasserstoffsäure 
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durch Eindampfen concentrirt. In Betreff der Bestinimnng 
der Schwefelsäure in sehwefelwaseerstoffhaltigen Kineral- 
wassem siehe p. 230. 

Bestimmung des Chlors. 

Dieselbe wird nach p. 316 aiisg:efShrt. Bnosen 
schlägt vor, anstatt das durch Einäschern des Filters ent- 
standene Silher wieder in Chlorsilber ttberzufUhren (siehe 
p. 5) die Einäscherung des Filters an einem gewogenen 
Platindraht anaznführen und die Gewichtszunahme des 
Drahtes zu bestimmen. 

Enthält das Mineralwasser Brom oder Jo-d, so gehen 
dieselben in den Clilorsilberniedefschlag über und müssen 
nachher in Abzug gebracht werden* 

Bestimmung von Brom, Jod, Fluor und Bor. 

Da diese Eürper nur in ganz geringer Menge vorzu- 
kommen pflegen und zur Bestimmung derselben ein grösse- 
res Quantum Wasser verdampft werden mnss, so kann die- 
selbe zweckmässig in einer und derselben Wassermenge 
ansgefUhrt werden. Man verdampft den Inhalt eines an 
der Quelle gefüllten grossen Ballons, indem man dafUr Sorge 
trägt, dass das Wasser durch snccessiven Znsatz von Na- 
triumcarbonat fortwährend schwach alkalisch reagirt. - Letz- 
teres ist indess nicht erforderlich, wenn das Wasser zu der 
Klasse der alkalischen Mineralwasser gehört. Den erhaltenen 
Rückstand digerirt man wiederholt mit grösseren Mengen 
von destilHrtem Wasser und bringt den in Wasser 
unlöslichen Theil auf ein Filter. Derselbe enthält, 
neben den Carbonaten und Sulfaten der alkalischen 
Erden uod Magnesia, Eisenosyd, Manganoxyd, Kiesel- 
säure etc., die ganze Menge von Fluor als Fluorealcinm. 
Man behandelt denselben mit verdünnter Chlorwasserstüff- 
säure, um die Erdcarbonate sowie Eisenoxyd, Mangan- 
oxyd etc., in Lösung zu bringen, und schmilzt den Rück- 
stand- (aus den Erdsulfaten, Fluorealcinm nnd Kieselsäure 
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bestehend) im Plstintiegel mit Natrinmcarbonat. Der wäs- 
serige Auszug der Schmelze enthält neben Natrinmsilicat 
alles Fluor als Fluomatrium, während die alkalischen Erden 
als Garbonate ungelßst zurückbleiben. Zur Abscheiduug der 
Kieselsäure und Bestimmoog des Fluors als Flnorcalcinm 
verfährt man genau wie p. 98 angegeben wurde. 

Die durch Digeriren des Abdampfnngsrttckstandes er- 
haltene wässerige Lösnng (Filtrat von den Karbonaten und 
Sulfaten der alkalischen Erden etc.) wird zur Bestimmung 
von Bor, Jod und Brom in drei gewogene Portionen ge- 
theilt. Den einen Theil versetzt man zur Bestimmung der 
Borsäure mit Chlorwassergtoffsäure bis zur sauren Keaction, 
fügt ungefähr 1 Grm. Chlormagnesium und etwas Chlor- 
ammonium hinzu und Übersättigt dann mit Ammoniumcar- 
bonat. Die Fltlesigkeit wird in einer Flatinschale zur 
Trockene verdampft, man fUgt während des Sindampfens 
von Zeit zu Zeit Ammoniak hinzu, so das» die Flüssigkeit 
stets alkalisch reagirt, und glUfat schliesslich den aus Bor- 
säure, Chlormagnesium und Magnesia bestehenden Ettck- 
stand. Derselbe wird mehrmals mit heissem Wasser extra- 
hirt und das Filtrat nochmals, (um die letzten Reste von 
Borsäure zu erhalten) auf Zusatz von Chlormagnesium, 
Chlorammoninn} und Ammoniak zur - Trockne gebracht. 
Der jetzt erhaltene Rückstand wird, nachdem er wieder- 
holt mit heissem Wasser ausgezogen und gut ausgewaschen 
wurde, mit dem ersten, ebenfalls vollkommen ausge 
waschenen Rhckstand in einen gewogenen Platintiegel ge- 
bracht, mehrmals auf Zusatz von wenig Wasser eiugedampl^ 
und schliesslich geglüht und gewogen. Man verwendet nun 
zunächst einen geringen Theil des Gemenges zur qualita- 
tiven Probe auf Borsäure, indem maneine Spur davon am Platin- 
draht mit concentrirter Schwefelsäure befeuchtet und die 
Flammenreaction anstellt. Ist Boi^äure vorhanden, so tbeilt 
man den zurückgewogenen Rückstand in 2 Theile, den einen, 
grösseren Theil löst man in kalter Salpetersäure und fällt 
' das Chlor als Chlorsilber , während man den an- 
deren Theil in Chlorwasserstoffsäure löst nnd die Magnesia 
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als Magnesinmpyrophosphat bestimmt (p. 3). (Bunsen.) 

Bezeichnet : 

A das Gewicht des aus Borsäure, Chlonnagnesium und 
Magnesia bestehenden Gemenges, 

B das Gewicht des erhaltenen Chlorsilbers, 

C das Gewicht des erhaltenen Magnesiampyrophösphats, 

X die gesuchte Menge Borsäure,' 
so ist: 

X -A- <^'-0 R- 2MgO 

oder X = A - 0,19142 B — 0,36037 C. 

Zur Bestimmung des Jods in dem zweiten Theil der 
wässerigen Lösung lassen sieh verschiedene Wege ein- 
schlagen. Ist die Menge desselben einigermaassen bedeutend, 
so sehlägt man es als Jodpalladinm (PdJ,) nieder. 
Man säuert die Flüssigkeit schwach mit Chlorwasserstoff- 
sSure an und fUgt Palladiumchlorttr oder -nitrat bis znr voll- 
ständigen Ausfällnng hinzu. Das Jodpalladium wird nach 
48 Stunden auf einem bei 80" C. getrockneten und ge- 
wogenen Filter filtrirt, mit warmem Wasser ausgewaschen 
und bei 80" C, bis zum conetanten Gewicht getrocknet. 
Man kann auch den Niederschlag im Platin- oder Por- 
zellantiegel glühen nnd ans dem rückständigen Palladium 
die Menge von Jod berechnen. 

Bei geringen Mengen von Jod sind folgende Methoden 
zweckmässiger. Man scheidet das Jod, nachdem man die 
Flüssigkeit sehwach mit Chlorwasserstoffsäure angesäuert 
hat, durch einige Tropfen einer Lijsnng von Untersalpeter- 
sänre in Schwefelsäure oder durch rauchende Salpetersäure 
ans und schüttelt _die Flüssigkeit längere Zeit in einem 
verschliessbaren Gl,ase mit Schwefelkohlenstoff. Ist alles 
Jod in Schwefelkohlenstoff übergegangen, so giesst man die 
überstehende Flüssigkeit ab, wäscht die Sehwefelkohlenstoff- 
ISsung aus und spült dieselbe in ein kleines Stöpselglas. 
Man lässt nun tropfenweise und unter jedesmaligem üm- 
schUtteln eine sehr verdünnte Anflösung von Natrium- 
byposnlfit binzuäiessen , bis die violette Färbnng der 
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Flüssigkeit eben verschwindet. Den Titer des Natriumhypo- 
Bnlfits bestimmt man auf gleiche Weise, indem man wenige 
Cnbikcentimeter Jodlösnng von bekanntem Gehalt ( et^a 
i/i„ Normallösung) mit Schwefelkohlenstoff schüttelt und 
diese Lösung mit Natriumhyposulfit entfärbt. 

Bunsen wendet zur Ansscheidnng und gleichzeitigen 
Bestimmung des Jods Chlorwasser von bekanntem Chlorge- 
halt an. Zur Bestimmung von geringen Mengen von Jod 
wird das bei gewöhnlicher Temperatur gesättigte Chlorwas- 
ser mit der 20fachen Menge' und zur Bestimmung grös- 
serer Jödmengen mit dem doppelten Volumen Wasser 
verdönnt. Der Titer dieser Flüssigkeit kann auf die Art 
bestimmt werden, dass man ein abgemessenes Quantum der- 
selben (von dem verdünnten Chlorwasser 100 — 150 CC. und 
von dem concentrirteren etwa 40 CC.) in Jodkalium ein- 
fiiessen lässt nnd das ausgeschiedene Jod mit Natriumhypo- 
sulfit bestimmt (p. 79). , 

Man versetzt nun die mit Chlorwaeserstoffsänre angesäuerte 
Flössigkeit mit soviel Chloroform, dass nach dem Schütteln 
(in einem StÖpselglase) einige CC. des letzteren ungelöst 
bleiben and lässt aus der Bürette tropfenweise Chlor- 
wasser hinzufliessen, indem man die Flüssigkeit nach jedes- 
maligem Znsatz stark umEchUttelt. £s wird dies so lange 
fortgesetzt, bis die violette Farbe des Chloroforms eben ver- 
"echwnnden oder die von ausgeschiedenem Brom hervorge- 
rufene gelbliche Färbung eingetreten ist. 

Bei Anwendung von Palladiumnitrat zur Fällung des 
Jods als Palladinmjodür kann die filtrirte Flüssigkeit auch 
zur Bestimmung von Brom benutzt werden ; es ist jedoch 
dann nothwendig, vorher das Chlor fast vollständig zu ent- 
fernen. Man versetzt mit Natrinmcarbonat bis zur alkali- 
sehen Reaction, verdampft im Wasserbade bis fast zur 
Trockene und extrahirt den Rückstand wiederholt mit 
warmem, absolutem Alkohol. Die alkoholische Lösung ent- 
hält die ganze Menge von Brom (an Kalium oder Natrium 
gebunden) neben geringen Mengen von Chloralkalien. Der 
Alkohol wird durch Eindampfen der mit einigen Tropfen 
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Natronlange versetzten Flüssigkeit entfernt nnd Chlor nnd 
Brom, nach dem Änsänern mit Salpetersänre, auf Zusatz von 
Silbemitrat gelallt. Das Brom lässt sich nnn leicht aus 
dem Gewichtsverlust bestimmen, welcher entsteht, wenn man . 
den in einer Kngelröhre gewogenen Niederschlag in einem 
Strom von Cblorgas erhitzt, bis keine Abnahme des Ge- 
wichts mehr erfolgt und alles Brom durch Chlor snbstitnii-t ist. 

Das Brom kann ebenfalls in derselben Flüssig- 
keit bestimmt werden, wenn das Jod vorher durch reine 
Untersalpetersänre und Schwefelsäure ohne Zusatz von Sal- 
petersäure ausgeschieden wird. Ea ist dann das Brom iu 
der von Schwefelkohlenstoff abgegossenen Flüssigkeit ent- 
halten. Die Bestimmung desselben neben Chlor geschiebt 
wie vorhin. 

Bunsen bedient sich zur Bestimmung desselben eben- 
falls des titrirten Chlorwassers. Zu diesem Zwecke wird 
die mit Chlorwasserstoffsäure fast neutraligirte dritte Portion 
der Lösung (siehe oben) in einer weissen Porzellanscbale 
kochend, bis zur beginnenden Krystallisation eingedampft, 
dann mit Chlorwasserstoffsäurc schwach sauer gemacht nnd 
nun zu der kochenden Flüssigkeit tropfenweise Cblorwasser 
aus der dicht über dem Niveau der Flüssigkeit befindlichen 
Bürette hinzugelassen. Es werden hierdurch sowohl Brom 
wie Jod ausgeschieden, welche die Flüssigkeit gelb fUrben 
und durch anhaltendes Kochen verflüchtigt werden. Sobald 
also die Flüssigkeit wieder farblos geworden ist, fUgt man 
eine neue Menge von Chlorwasser hinzu und setzt dies fort, 
bis der nächste Tropfen desselben keine Färbung der 
Flüssigkeit mehr bewirkt. 

Die Quantität von Brom ergibt sieh, wenn mau von 
den verbrauchten CC, Chlorwasser die dem Jod entsprechen- 
den CC. in Abzug bringt und den Rest der CC. Cblor- 
wasser auf Brom berechnet. 

Ist die ursprüngliche Flüssigkeit von gelösten organi- 
schen. Substanzen geiarbt, so wird dieselbe auf Zusatz von 
Natronhydrat in einer Platinschale abgedampft und der 
Rückstand im Silbertiegel geglüht. 
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Bestimmung der Salpetersäwre. 

Die BeBtimmnng wird nach p. 217 ausgeführt. 

Es lässt sich anch äie Bestimmung der Salpetersäure 
mit der des Ammoniaks Yereinigen. Mau benutzt dann 
den nach der Austreibung des Ammoniaiis durch Natron- 
oder Kalilange in der Retorte bleibenden Rückstand (siehe 
weiter unten) und führt die Salpetersäure durch Erwärmen 
mit Zink in Ammoniak über: 

KNOj -h 7NaH0 + 4Zn = (3ZnNa,0, -|-ZnNaKOj) + 
2HjO -4- NH,. 

Der Inhalt der Retorte wird dann noch weiter durch 
Eindampfen concentrirt, die Zersetzung durch "Kinkpulver 
eingeleitet und das Gasgemisch von Ammoniak und Was- 
serstoff in einer Vorlage mit verdünnter Chlorwasserstoff- 
sänre aufgenommen, {siehe p. 24.) (Bunsen wendet statt 
des Zinkpulvers 4 — G Zink -Eisenspiraten an, welche man 
durch Umwickeln eines Glasstabes mit aufeinandergelegten 
Zink- und Eisenstreifen erhält Dieselben werden vor der 
Anwendung - mit verdünnter Gblorwassersf offsäure und dann 
mit Wasser gereinigt.) Nach 12 Stunden erhitzt man den 
Inhalt der Retorte im Wasserbade, bis keine Gaeentwicke- 
lung mehr stattfindet, verdünnt dann mit destillirtem Wasser 
und selzt das Erhitzen über freiem Feuer fort, bis die 
Hälfte des Retorteninhaltes Uberdestillirt ist. 

Wie bereits p. 26 angedeutet wurde, kann man das 
Ammoniak auch in eine abgemessene Menge von Normal- 
oxalsäure leiten, {wozu sieh in diesem Falle '/loo Normal- 
säure eignet) und die nicht neutralisirtc Säure mit Ammo- 
niak oder Natronlauge' zurücktitriren. (Siehe auch p. 284). 
- Bezeichnet in diesem Falle: 

t die Anzahl der zum Versuche angewendeten CG. 
Oxalsäure, . 

a das Gewicht der in einem CO. enthaltenen Sänre 
CCjH,0, -h 2H,0), 

tj die nach der Destillation in der Vorlage enthaltenen 
OC. nicht neutralisirter Sänre, 
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80 enthält das Wasser: 
N,0, 
^, T] Q 2H.0 * ^*~'i) *^"''- Salpetersäure. 

Bestimmung des Ammoniaks. 

Man verwendet hierzu 1000 — 2000 Grm. Wasser, welche 
vorher entweder in der Retorte selbst oder in einer Por- 
zellanschale, auf Zusatz von ChlorwasBerstoiFsänre bis auf 
einen geringen Rest concentrirt werden. Im Uebrigeii ver- 
föhrt man wie p. 24 angegeben wurde. 

Bestimmung von Calcium, Strontium, Baryum, Magnesium, 

Eisen, Mangan, Thonerde, Pkosphorsäure und Kieselsäure 

(organischer SubstaTtz). 

Man verdampft etwa 5000 Grm. Wasser') auf Zusatz 
von Chlorwasserstotfsäure in einer Platinschale zur Trockne, 
indem man hierbei die oben angedeuteten Vorsichtsmaass- 
regeln nicht ausser Acht lässt. (Siehe Bestimmung der festen 
Bestaudtheile.) Da beim längeren Stehen der Flaschen 
leicht etwas Caleinmcarbonat, bei eisenhaltigen Wassern auch 
Eisenoxyd ausgeschieden sein kann, so ist es nothwendig, 
die entleerten Flaschen zuerst mit verdünnter Chlorwasser- 
stotfsäure und dann mit Wasser auszuspülen. 

Der vollständig trockne Rückstand, welchen man zur 
Abscheidung der Kieselsäure bei 130" C. weiter erhitzen 
kann, wird, mit Chlorwasserstoffsäure befeuchtet, im Wasser- 
bade schwach erwärmt nnd in Wasser gelöst. Es bleibt 
hierbei die Kieselsäure zurück, welche abflltrirt, ausge- 
waschen und nach dem Trocknen geglüht und gewogen 
wird (p. 106). Ist dieselbe von beigemengten organischen 
Stoffen gefärbt, so zieht man den Niederschlag vor 
dem Glühen mit reinem Alkohol und Aether aus. Der 
beim Verdunsten derselben bleibende Röckstand wird 



1) Die Uenge des abzudampfenden Wassers richtet sich übri- 
gens nach dem Gehalt an festen Besiandtfaeilen, so dass man bald 
mehr, bald weniger Wasser hierzu anwenden kann. 
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gewogCD und ala „organische Snbstanzen" in Kechnting ge- 
bracht '). 

Die Kieselsäure ist durch Behandeln mit Fluorwasser- 
stoffsäure oder Fluorammonium auf ihre Reinheit zu prüfen 
(p. 106) und event. der hier bleibende, Spuren von Baryum- 
oder Strontiumsulfat (Titansäure) enthaltende Rückstand in 
Lösung zu bringen und der Übrigen Flüssigkeit hinzuzu- 
fügen. 

Das von Kieselsäure erhaltene Filtrat erwärmt man auf 
Znsatz von Salpetersäure und föllt Thonerde, Eisenoxyd 
und Phosphorsäure (am Besten in einer Platinsehale) mit 
Ammoniak. Der Niederschlag (I) wird unvollständig mit 
heissem Wasser ausgewaschen, dann wieder in Chlorwasser- 
stoffsäure gelöst, wobei gewöhnlich ein Rest von Kieselsäure 
ungelöst zurückbleibt (siehe p. 112), und die Fällung von 
Thonerde etc. in der von Kieselsäure abtiltrirteii Flüssigkeit 
mit Ammoniak wiederholt. Die Trennung von Eisenoxyd, 
Thonerde und Phosphoräure kann nach der Methode von B e r- 
zelius bewirkt werden. Man schmilzt den Niederschlag mit 
der sechsfachen Menge eines Gemisches von 6 Thln. Natrium- 
carbonat und IVj Thln. Kieselsäure im Platintiegel und laugt 
die Schmelze mit Wasser aus. Der wässerige Auszug enthält 
neben Kieselsäure und überschüssigem Natriumcarbon^t 
sämmtlicbe Phosphorsäure an Natrium gebunden. Zur Ab 
Scheidung der Kieselsäure erwärmt man dieFlUssigkeitmitAm- 
moniumcarbonat und scheidet im Filtrate den Rest dersel- 
ben durch Eindampfen der mit Chlorwasserstoffsäure ange- 
säuerten Lösung in einer Platinsehale ab. In der wässe- 
rigen Lösung des Rückstandes wird die Phosphorsäure, nach. 
dem die geringe Menge Kieselsäure abfiltrirt wurde, mit 
Chlormagnesiumlösung gefallt (p. 12). 

Der in Wasser unlösliche Theil der Schmelze wird zur 
Trennung des Eisenoxyds von der Thonerde mit starker 



1) Ueber die Bestimmung der organischen Substanzen diivch 
Glühen des Abdampfungarüukstaudcs siehe p, 234 Anmerknng. 
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Chlorwasserstoffsäure digerirt und die Kieselsäare durch 
Eindampfen abgeschieden. Das erhallene Filtrat f^llt man 
mit einem Ueberschnss yon reiner (thonerdefreier) Kali- 
lauge Und filtrirt, nach längerem Digeriren im Wasserbade, " 
den aus Eisenoxyd bestehenden Niederschlag ab. Der- 
selbe wird nach dem Auswaschen mit beissem Wasser 
wieder in Chlorwasserstoffsaure gelöst, mit Ammoniak ge- 
(ällt und das Eisenoxyd geglUht und gewogen. 

Um die Thonerde aus der Lösung in Kalihydrat abzu- 
scheiden, säuert man dieselbe mit Chlorwasserstoffsäure an 
und fiillt die Thonerde mit Ammoniak (p. 23). 

Die von dem Niederschlage I abfiltrirte Flössigkeit 
bringt man in einen Beeherkolben von geeigneter Grösse 
und fällt das Mangan durch Schwefelammonium in geringem 
lleberschüss (Niederschlag II). Um bei dem Stehenlassen 
der Flüssigkeit eine Ausscheidung von Calciumcarbonat zu 
vermeiden, fUUt man den Kolben mit ausgekochtem Wasser 
an und verstopft denselben. Das abfiltrirte Schwefelmaa- 
gan kann indess immer noch geringe Mengen von Calcium- . 
earbonat enthalten. Man löst es daher in Essigsäure (wo- 
bei etwa vorhandenes Zink, Kobalt und Nickel zurttck- 
bleiben; p, 191), und wiederholt die Fällung wie vorhin. 
Das erhaltene Filtrat wird dem Uebrigen hinzugefügt. 

Zur Trennung der übrigen Körper wird vorerst die 
vom Sehwefelmangan (Niederschlag II) abfiltrirte Flüssig- 
keit mit Chlorwassorstoffsäure angesäuert und so lange er- 
wärmt, bis dieselbe nicht mehr nach Schwefelwasserstoff 
riecht Der Schwefel wird abtiltrirt und das Filtrat nach 
der Neutralisation durch Ammoniak mit Ammoninmoxalat 
im Ueberschuss versetzt. Hat sich das Calciumoxalat ab- 
gesetzt, so w^ird dasselbe abtiltrirt, ausgewaschen und 
nach dem Lösen in Chlorwasserstoffsäure neuerdings auf 
Zusatz von Ammoniak und etwas Ammoniumoxalat gefüllt 
(Niederschlag III). Das Calciumoxalat Wird durch Glühen 
entweder in Carbonät oder Calciumoxyd übergeführt und ge- 
wogen (p. 1). 

Bei Gegenwart von Baryum und Strontium gehen diese 
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m den Ealkniedei'SGlilag über. Derselbe kann ausserdem 
noch geringe Mengen von Magnesia enthalten. Zur Be- 
stimmung dieser Körper erhitzt man den gewogenen Nieder- 
schag im Platintiegel mit Salpetersäure, bis eine klare 
Losung entstellt und verdampft im Wasyerbade zur Trockne. 
Der Rückstand enthält die Erden als Nitrate. Man erwärmt 
denselben mit einer möglichst geringen Quantität von abso- 
lutem Alkohol und filtrirt nach 248tHndigeni Stehen die uri- 
löslichen Nitrate von Baryam und Strontium ab Cp. 15). Das 
tiltrat enthält Calcium- und Magnesiumnilrat. Dasselbe wird 
zur Trockne verdampft, der Rückstand in Chlorwasserstoffsäure 
gelöit und, nachdem man wieder abgedampft und in Wasser 
gelbst hat, der Kalk als Calciumoxalat gefallt. Zur Abschei- 
dung der Magnesia wird die filtrirte Flüssigkeit zur Trockne 
verdampft, die Ammoniaksalze durch schwaches GlUhen 
entfernt und die Magnesia in der mit Chlorwasserstoffsäurc 
angesäuerten wässerigen Lösung des Rückstandes auf Zu- 
satz \on Ammoniak und Phosphorsalz gelallt (p. 3). 

Baryum- und Strontiumnitrat werden auf dem Filter in 
heissem Wasser gelöst, die Flüssigkeit in einem gewogenen 
Platmtiegel zur Trockne verdampft und der Rückstand bei 
140" C. bis zum conetanten Gewicht getrocknet. Um die- 
selben zu trennen, führt man die Nitrate durch starkes 
Glühen über dem Gebläse zuerst in Oxyde und dann durch, 
Losen der letzteren in Chlorwasserstoffsäurc in Chloride 
übei Man verdampft die Lösung zur Trockne und behandelt 
den Rückstand mit absolutem Alkohol, wobei Cblorbaryiim 
ungelöst zurückbleibt. Dasselbe wird durch Filtration von 
dem Chloretrontium getrennt, mit absolutem Alkohol aus- 
gewaschen, dann auf dem Filter in heissem Wasser gelöst 
und durch Eindampfen in einem gewogenen Platintiegel auf 
Zusatz von wenigen Tropfen verdtinnter Schwefelsäure in 
Baryumsulfat übergeführt. 

Das in Lösung befindliche Clilorstrontium wird auf 
gleiche Art in Sulfat übergeführt, nachdem der Alkohol 
vorher durch Abdampfen entfernt wurde. 

Die vom Calcinmoxalat (Niederschlag III) abfiltrirte 
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Flüssigkeit enthält die Magnesia nebst geringen Mengen 
von Kalk. Man bringt das Filtrat in einer Piatinschale 
zur Trockne, entfernt die Ammoniaksalze durch schwaches 
Glühen und löst den Rückstand in verdünnter Chlorwasser- 
stoffsäure. In dieser Auflösung wird die Magnesia als Am- 
monium- MagnesinmphoBphat gelallt (p. 3). Um den in 
dem Magnesiumpyrophosphat enthaltenen Kälfe zu gewinnen, 
löst man deu gewogenen Niederschlag in starker Chlor- 
wasserstoRsänre , tSlit mit Ammoniak und löst wieder in 
Essigsäure. Aus dieser Auflösung wird der Kalk durch 
Ämmoniumoxalat geßlllt. 

Bestimmung von Kalium und Natrium. 

Bei kochsalzreichen Mineralwässern reicht für diese Be- 
stimmung der Inhalt einer oder zweier Flaschen aus, wäh- 
rend im anderen Falle ein grösseres Quantum Wasser ver- 
arbeitet werden muss. Dasselbe wird in einer Porzellan- 
schale durch Eindampfen concentrirt und kochend mit einem 
Ueberschuss von Barytwasser gelallt. Das Filtrat wird in 
einer Platinschale verdampft, der Rückstand in möglichst 
wenig Wasser gelöst und das Filtrat mit Ammoniak Und 
Ammoniumcarbonat gefüllt. Die von Baryumcarbonat ab- 
(iltrirte Flüssigkeit verdampft man in einer Platinschale, 
entfernt die Ammoniaksalze durch schwaches Glühen und 
versetzt die wässerige Lösung des Rückstandes wieder mit 
Ammoniak und Ammoniumcarbonat. Erhält man hierdurch 
noch einen Niederschlag von Baryumcarbonat, so behandelt 
man das Filtrat wieder wie vorhin und setzt das Eindampfen 
und Fällen so lange fort, als durch Ammoniak resp. Am- 
moniumcarbonat noch eiue Fällung entsteht. Den schliess- 
lich erhaltenen, von Ammo]!iak8alzen befreiten Rückstand 
löst man in Wasser und digerirt die Lösung^ um die letzten 
Reste von Magnesia zu tUllen, in einer Platinschale 2 Stun- 
den hindurch mit etwas frisch gefälltem Queeksilberoxyd. 
Das Filtrat wird in einer Platinsehale verdampft und zur 
Verjagung der geringen Menge von QueckBilber6hlond, 
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schwach erhitzt Den Rückstand löst maD in wenig Wasser, 
verdampft das Filtrat in einem gewogenen Platintiegcl auf 
ZuKHtz von Chlorwasserstoffsänre zur Trockne nnd erhitzt 
den vollständig trocknen EUekstand in dem gut verschlossenen 
Tiege] bis zur sehwachen Rothglutb. Kali und Natron 
werden nach p. 29 getrennt. 

Die 'erhaltenen Cfaloralkalien sind stets noch durch ge- 
ringe Mengen von Ghlormagne^inm verunreinigt, ferner ent- 
halten dieselben alles Lithium als Chlorlitbium. 

Um das Cblonnagnesium zu bestimmen, dampft man 
die von Kalium platinchlorid abfiltrirte Flüssigkeit, zur Ver- 
jagung des Alkohols, im Wasserbade ab und spUlt den 
Rückstand in einen langhalsigen Glaskolben. Nachdem 
man durch Kochen der Flüssigkeit die Luft in dem Kolben 
verdrängt bat, setzt man denselben mit einem Wasserstoff- 
apparat in Verbindung und erwärmt. Hierdurch wird so- 
wohl das Überschüssig zugefügte Platinchlorid als das in Lö- 
sung befindliche Natriumplatinchlorid unter Abscheidung von 
metallischem Platin zersetzt Sobald die Flüssigkeit farb- 
los geworden ist, tiltrirt man das Platin ab und fällt in dem 
Fiitrate die Magnesia wie gewöhnlich. Das erhaltene Mag- 
nesiumpyrophosphat wird auf Cblormagnesinm (MgClj) be- 
rechnet und von den gewogenen Chloralkalien abgezogen 
(Laspeyres). 

Die Bestimmung des Lithiums siehe weiter unten. 

Directe Bestimmung des Natriumcarbottats. 

Bei der Analyse alkalischer Mineralwasser zieht man 
es häutig vor, die Menge des darin gelöst enthaltenen Na- 
triumearbonats direct zu be^liv.imen. Zu diesem Zwecke 
kocht man, je nach der Menge Natriumcarbonat , 100—300 
Grm. Wasser längere Zeit in einer Platinschale und filtrirt 
die^ ausgeschiedenen Erdcarbonate etc. ab. Der Nieder- 
schlag wird mit Wasser vollständig ausgewaschen und das 
Filtrat in zwei Hälften getheilt^ Die eine Hälfte dampft 
man auf Znsatz von Chlorwasserstoffsänre ab und bestimmt 
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in dem, von ChlorwasserstoPFsäure vollBtändig befreiten 
Rückstand das Chlor wie gewöhDlich, Um ans dem erhal- 
tenen Chlorsilber das Natriamcarbonat berechnen zn können, 
muss man Tori dem erhaltenen Gewicht die Mengte Chlor- 
silber in Abzag bringen, welche dem im Wasser enthaltenen 
Chlomatrium entsprieht. (Siehe Bestimmung der Chlor- 
wasserEtoffsäure. ) Dann ist zu berücksichtigen, dass bei 
Gegenwart von Brom - , Jod - und Schwefelverbindungen 
diese ebenfalls in Chlomatrium Übergeführt werden und 
eine dem Brom-, Jod- und Schwefelnatrinm entsprechende 
Menge von Chlorsilber abzuziehen ist. Endlich geht nocB stets 
etwas Magnesia als Magnesium-Natriumcarbonat in das Fil- 
trat ober, welches kb Chlormagnesium umgesetzt wird. Um 
letztere^ zu bestimmen, iSMt man in der zweiten Hälfte des 
oben erhaltenen Filtrats die Magnesia wie gewöhnlich nnd be- 
rechnet ans dem Magnesium pyrophosphat die demselben 
entsprechehde Menge von Chlorsilber. Die schliesslich 
äbrig bleibende Menge von Chlorsilber ist auf Natrinmear- 
bonat zu berechnen. 

Bestimmung des Lithiums und Nachweisung von Cäsium 
und Rubidium. 

Gewöhnlich enthalfen die Mineralwasser nur geringe 
Mengen von Lithiumverbindungen , so dass man zn deren 
Restimmnng grössere Mengen von Wasser a1)dampfen muss. 
Ist zur Bestimmung von Kali und Natron ein bedeutenderes 
Quantum Wasser verwandt worden, so kann das Lithium 
gleichzeitig mit diesen bestimmt werden. Man dampft die 
von dem aasgeschiedenen metallischen Platin abfiltrirte 
Flüssigkeit zur Trockne, extrahirt den Rückstand von Chlor- 
natrium und Chlorlithium mit Äetheralkohol und verfährt, 
wie weiter unten angegeben. 

Verwendet man zur Lithiumbestimmung ein besonderes 
Quantum Wasser, so kann mit dieser gleichzeitig der Nach- 
weis von Eubidinm und Gäsinm geführt werden. Zur Ab- 
scheidung der Erdcarbonate, des Eisenoxyds, Manganoxyds 
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etc., verfährt man, wie bei der Beatimmniig von Brom, Jod 
FJaor und Bor (p. 237) angegeben wnrde, und verdampft 
den Inhalt anf Zusatz von Natriumearbonat zur TVockne. 
Der erhaltene Röckstand wird wiederholt mit Wasser ex- 
trabirt und das Filtrat, nachdem es durch Eindampfen cou- 
eentrirt und mit ChlorwasserstofTsäm-e schwach angesäuert 
wurde, in der Kälte mit Platinclilorid geteilt. Der erhaltene 
Niederschlag enthält neben Ealinrnplatinchlorid Cäsium- und 
Rnbidiumplatinchlortd, während Lithiumplatinchlorid (neben 
Natrinmplatinchlorid} in Lösung bleibt. Die Nachweisuiig 
von Rubidium und Cäsium neben Kalium beruht auf der 
leichteren I<6abarkeit des Kaliumplatinsalzes in Wasser. 
Der Platinniederschlag wird nach 24sttlndigem Stehen ab- 
filtrirt und in einer Platinschale 25 bis 30 Mal mit kleinen 
Quantitäten Wasser ausgekocht ; man fUgt nur so viel Was- 
ser hinzu, dass der Niederschlag eben damit bedeckt wird. 
Hcheidet sich nach dem Erkalten der decantirten wässerigen 
Lösungen ein Niederschlag ans, so wird derselbe nochmals 
in gleicher Weise behandelt, dann mit dem ersten Rück- 
stand vereinigt und spectralanaiytisch auf Cäsium und Ru- 
bidium untersucht 

Zur .Bestimmung des Lithiums zersetzt man vorerst die 
PlatindoppeUalze durch Wasserstoffgas (p. 248) und kocht 
das Filtrat, zur Entfernung der noch vorhandenen alkali- 
schen Erden, mit Barytwasser. Der üebersehuss von Baryt 
sowie noch Reste von Kalk etc., werden in der filtrirten 
Flüssigkeit durch Erwärmen mit Ammoniak und Ammoninm- 
carbonat ausgeschieden, dann das Filtrat in einer Platin- 
schale verdampft und der Rückstand zur Verjagung der 
Ammoniaksalze sehwach geglüht. Man löst den Rückstand 
in Wasser und säuert die nöthigenfalls filtrirte Flüssigkeit 
schwach mit Chlorwaaserstoffsäure an. Bei kochsalzreiehen 
Mineral wassern empfiehlt es sich das Chlornatrium vor dem Ex- 
trahireu mit Äetheralkohol möglichst zu entfernen. Man con- 
centrirt dann die saure Flüssigkeit durch Eindampfen, giessi 
das auskrystallisirte Chlornatrium auf einen Trichter, wäschi 
dasselbe mit kaltem Wasser mehrmals aus und behandell 
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die Mntterlaage noch einmal anf gleiche Art (Bansen). 
Schliesslich wird die Flüssigkeit im Wasserbade znr Trockne 
verdampft, längere Zeit über freiem Feuer, zur Entfernung des 
Wassers, erhitzt und dann wiederholt mit einer Mischung von 
absolutem Alkohol und Aether ausgezogen. Diese Operation 
wird solange fortgesetzt, bis eine kleineProbedesFiltrats keine 
Flammenreaction auf Lithion mehr zeigt Man verdunstet 
dann die alkoholische^ Lösung im Wasserbade , löst den 
Rückstand in Wasser und prllft mit Ammoniak und Am- 
moniumcarbonat, ob noch eine Fällung von Kalk etc. ent- 
steht. Istletzteres derFall, so mussdasFIltrat verdampft und 
die wässerige Lösung des geglühten Rückstandes noch- 
mals mit Ammoniak und Ammoniumcarbonat gefällt werden. 
Den schliesslich erhaltenen Rückstand löst man in verdünn- 
ter Chlorwasserstoffsäure und behandelt den scharf getrock- 
neten Rückstand der Lösnng mit Aetheralkohol. Die hier- 
bei etwa noch zurückbleibende geringe Menge von Ciilor- 
natrinm wird abfiltrirt und das Lithium in dem Filfrate 
nach p. 88 bestimmt. 

Qitaütatwe Nachweisung von Kupfer, Wmnuth, Blei, Arsen, 

Antimoit-, Zinn, Kobalt, Nickel, Zink, Baryum, Strontium 

und Titan. 

Diese Körper sind in solch minimaler Menge in den 
Mineralwassem enthalten, dass znr Nachweisung derselben 
in den meisten Fällen selbst grössere Quantitäten von Was- 
ser kaum genügen würden. Hierzu ist aber der an der 
Quelle gesammelte Absatz oder Sinter sehr geeignet, wel- 
cher durch Auswaschen mit destilHrtem Wasser von dem 
anhängenden Mineralwasser vollständig gereinigt wird. Zur 
Nachweisung von Arsen, Antimon und Zinn schmilzt man 
einen Theil desselben mit dem doppelten Gewichte einer 
Mischung aus gleichen Theilen Soda und Salpeter und 
dampft die wässerige Lösung der Schmelze auf Zusatz von 
verdünnter Schwefelsäure im Wasserbade zur Trockne. 
Die wässerige Auflösung des Rückstandes wird, zur Rednc- 
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tion der Ärsensäure, mit schwefeliger Sänre gekocht nnd, 
nachdem diese wieder verjagt, durch Schwefelwaaeerstoffgas 
gefällt. Darch BehaodelD des Niederschlages mit Schwefel- 
natrium oder -kahnm gehen dieSnlfide vonÄrseD, Antimon 
nnd Zinn in Lösung; kocht man dieselbe mit einem Ueher- 
schnss von scfawefeliger Säure nnd dampft die Flilssigkeit 
anf '/, ihres Volumens ab, so wird Antimon und Zinn ge- 
ftlllt, Arsen bleibt in Lösung (p. ,55). Die fernere Nach- 
weisnng geschieht am sichersten durch Flammenreactionen'). 

Zur Nachweisung der äbrigen vorhandenen Metalle di- 
gerirt man einen anderen Tbeil des Quellenabsatzes mit 
Chlorwasserstoffsänre und verdampft im Wasserbade zur 
Trockne. Der Rückstand wird in verdünnter Chlorwasser- 
stofTsäure gelöst, das Filtrat mit Schwefelwasserstofigas ge- 
fällt und der Niederschlag, zur Zerstörung der mitgefallten 
organischen Snhstanzen mit rauchender Salpetersäure osy- 
dirt. Zur Trennung von Arsen , Antimon und Zinn, neutra- 
Itsirt man die Flüssigkeit mit Kalihydrat nnd digerirt mit 
Schwefelnatrium. Die rückständigen SulfÜre werden in 
Salpetersäure gelöst und zur Fällung des Bleis mit verdünn- 
ter Schwefelsäure abgedampft. Kupfer und Wismuth finden 
sieh in dem von Bleisulfat erhaltenen Filtrat und werden 
durch Ammoniumcarbonat getrennt. Die erhaltenen Nieder- 
schläge sind, nach dem Verfahren von Bunsen durch Re- 
duction am Eoblenstäbchen näher zu prüfen *). 

Das von dem Schwefelwaseerstofliiiederschlage erhal- 
tene Filtrat enthält Mangan, Kobalt, Nickel etc.; dasselbe 
' wird mit Ammoniak -und Schwcfelammonium gefällt und der 
Niederschlag wie gewöhnlich Untersucht^). Bei der Unter- 
suchung eisenreicher Sinter empfiehlt Bunsen, zur Nach- 
weisung von Kobalt und Nickel, die von dem Schwefel- 
wasserstoffniederschlage abfiltrirte Flüssigkeit, nach Ent- 



1) Siehe meine qualitative Analyse: BuUBen'sche Plammenre- 
actionen p. 53. 
;i) Ibid. p. 55. 
3) Ibid. p. 72. 
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fernmig des Schwefelwasserstoffs mit Natrinmearbonat zu 
neutralisiren und mit friBchgefUlltein Scbwefeltnangan zu 
kochen. Kobalt und Nickel geheu in den Niederschlag 
tlber und' werden durch Behandeln desselben mit Essig- 
säure von dem Schwefelmangan getrennt. 

Baryum, Strontium and Titan sind in dem, in Chlor- 
, wasserstoffsäure unlöslichen Theil des Sinters, nach dem 
gewöhnlichen Verfahren zu suchen. Die rückständige Kie- 
selsäure wird nach p. 106 auf einen Gehalt an Titan geprüft. 

Ascheu. 

Bestandtheile : Eis^noxyd, Thonerde, Mangan- 
oxyd, Kalk, Magnesia, Kali, Natron, Kiesel- 
säure, Kohlensäure, Phosphorsäure, Schwefel- 
säure und Chlorwasserstoffsäure. 

Zur Herstellung der Asche 
können die bei 100» C. getrock- ^«- ^8- 

ncten Fflanzeutheile, Samenkörner, 
FrUehte etc. , entweder in einer 
Muffel oder in einer grösseren Pla- 
tinschale bei möglichst niedriger 
Temperatur eingeäschert werden. 
Die letztere Methode ist für alle 
Fälle anwendbar, wenn man nach 
dem Vorschlag von F. Schulze, 
den Luftzug durfh einen Lampen- 
cylinder vermehrt, welchen man 
ein wenig in die Platinschale ein- 
senkt (Fig. 28). Die Einäsche- 
rung gelingt schon- bei ganz 
schwacher KotbglUhhitze und ist 
hierbei keine Verflüchtigung der 
Alkalien etc. zu befilrchten. Bleibt 
das Gewicht der Schale constant, 

80 wird die Asche fein gepulvert und in einem Stöpselglas 
aufbewahrt. 
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Uogeföhr 10 Grm. der ABcbe werden in einem gut ver- 
Bchliessbaren Glaacylinder von etwa 300 CC. Inbait mit un- 
gefShr 20 CC. Wasser übergössen und der Cylinder mit 
KohlensKnregas geftlllt. Man SGbUttelt dann den Inhalt des 
verschloBsenen Cylinders tttehtig nm, fttllt wiedemm mit 
Kohlensäure nnd wiederholt das Schütteln und Einleiten 
von Kohleosänre so lange, his die Flüssigkeit vollständig 
gesättigt ist. Dann wird der ganze Inhalt des Cylinders 
in eine Schale gespült, im Wasserbade verdampft und der 
Rückstand einige Zeit auf 160" C. erhitzt. Hat sieh an den 
Wänden des Cylinders krystallinischeB Calciumcarbonat aus- 
geschieden, welches sich dnreh Schütteln mit Wasser nicht 
entfernen lässt, so bringt man neuerdings eine kleine Quan- 
tität Wasser in den Cylinder und führt durch Sättigen mit 
Kohlensänre das Calciumcarbonat in lösliches Calciumhydro- 
carbonat über. Der getrocknete Rückstand wird mit Was- 
ser zur vollständigen Entfemnng der Alkalisalze extrahirt, 
das Unlüsliche auf ein bei lOO" C. getrocknetes und ge- 
wogenes Filter gebracht, und das Filtrat wieder durch Ein- 
dampfen concentrirt. Es wird hierdurch gewöhnlich etwas 
Calcinmsulfat ausgeschieden, welches ebenfalls auf einem 
gewogenen Filter abfiltrirt und vorerst aufgehoben wird. 
Die vom Gyps abgelaufene Flüssigkeit f&ngt man am Besten 
in einem gewogenen Tropfkolben auf, indem man Sorge 
trägt, dass keine Tropfen an den Wänden des Gefössee 
verspritzen und auch die Trichterspitze die filtrirte Flüs- 
sigkeit nicht berührt (Bnnsen). 

Der wässerige Auszug der Asche enthält, neben ge- 
ringen Mengen von Phosphaten, die Alkalicarbonate und 
Sulfate, sowie die Clilormctalle ; der Rückstand enthält vor- 
zuglich neben Kieselsäure die Erdearbonate und Phosphate, 
sowie Eisenoxyd, Thonerde und- Manganoxyd (Manganoxy- 
duloxyd). 

Man tbeilt den wässerigen Auszug der Asche sofort 
nach Beendigung der Filtration (nachdem der Inhalt ge- 
hörig gemisebt wurde) in 5 gewogene Portionen und be- 
stimmt in der ersten Portion das Chlor, indem man die 
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Flüssigkeit mit Silbemitrat, daon mit Salpetersäare versetzt 
nnd erhitzt Csiehe p. 5). 

Die zweite abgewogene Menge dient zur BestimmuBg 
der Schwefelsäure, weleheindermitChlorwasberstoffsfime 
versetzten Flüssigkeit als Baryumsulfat gefällt wird 

Znr BeRtimmnng der Alkalien kocht man die dritte 
Portion mit Barytwasser und verfahrt überhaupt, wie p. 247 
ausfuhrlich angegeben wurde. 

Die dritte Portion wird mit Chlorwasserstoffsäure an- 
gesäuert und zur Zersetzung der Carbonate gekocht, dann 
mit Ammoniak alkalisch gemacht und der entstandene Nie- 
derschlag in mögliebst wenig Essigsäure gelöst. Aus dieser 
Flüssigkeit fällt man etwa vorhandene geringe Mengen von 
Kalk mit Ammoninmosalat, maclit das Filtrat mit Ammoniak 
alkalisch und tällt aus der von Ammonium -Magnesium- 
phosphat abfiltrirten Flüssigkeit den Rest der Phosphor- 
säure mit Chlormagnesiumlösung (p. 12). 

Ist keine Phosphorsäure vorhanden, so geschieht die 
Trennung von Kalk und Magnesia wie gewöhnlich. Die 
Kohlensäure wird in der fünften Portion entweder 
durch directe Wägung (p. 20) oder aus dem Gewichtsver- 
lust bestimmt, (siehe Analyse der Soda.) 

Zur Analyse des in Wasser unlöslichen gewogenen 
Rückstandes der Asche werden, nachdem derselbe in einer 
Achatreibschale gehörig gemischt wurde, etwa 2 Grm. mit 
salpetrige Säure enthaltender Salpetersäure Übergossen ') 
und im Wasserbade bis zur vollständigen Lösung digerirt. 
Man verdampft die Flüssigkeit im Wasserbade zur Trockne, 
löst den Rückstand in Wasser auf Znsatz von Salpetersäure 
nnd filtrirt die Kieselsäure ab. Das Filtrat bringt man auf 
ein bestimmtes Volumen und bestimmt in einem abgemesse- 
nen (oder wenn man das Filtrat gewogen hat, in einem 
gewogenen) Theil die Phosphorsäure mit Ammonium- 
molybdat {p. 12). 

Einen anderen Theil oder den ganzen Rest versetzt 

1) Die salpetrige Süure wird zur AufiSsung des Manganoxydul- 
ox;ds hinzugefügt. 
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man, nachdem der Ueberschnss von Salpetersäure durch 
Abdampfen entfernt wurde, mit einer zur Fällung der Phos- 
phorgäure hinreichenden Menge von Bleiessig und entfernt 
im Filtrate den Ueberschnss des letzteren durch Schwefel- 
wasserBtoff (p. 96). In der vom Schwefelblei abfiltrirten 
Flüssigkeit wird das Sehwefelwasserstoffgas durch Kochen 
entfernt, das Eisenosydnl durch Ei-wärmen mit Salpeter- 
säure in Oxyd übergeführt und Thonerde und Eisenoxyd 
in der kochenden Flüssigkeit durch Ammoniak geßillt. Es 
ist zweckmässig, den filtrirten und unvollständig ausge- 
waschenen Niederschlag nochmals in Cblorwasserstoffsäure 
zu lösen und die Fällung mit Ammoniak zu wiederholen. 
Eisenoxjd und Thonerde können nach dem p. 245 oder 
p. 74 angegebenen Verfahren getrennt werden. Der Nie- 
derschlag kann, wenn die Fällung der Phosphofsänre durch 
Bleiacetat in zu saurer Flüssigkeit bewirkt wurde, noch 
Phosphorsäure enthalten. 

In dem vom Ammoniakniedei-schlage erhaltenen Filtrat 
wird das Mangan durch wenige IVopfen Sebwefelammonium 
geßillt(p. 8) und, nachdem der Ueberschnss des letzteren in 
der filtrirten Flüssigkeit durch Chlorwasserstoffsäure zersetzt 
wurde, Kalk und Magnesia, wie gewöhnlich, getrennt (p. 87). 

Anstatt das von Kieseleäure erhaltene Filtrat in ge- 
trennten Portionen zur Bestimmung der Phospborsäure 
und der Oxyde zu behandeln, kann, bei Anwendung der 
Methode von Reissig, mit der Bestimmung der erstercu 
gleichzeitig die Trennung von den Oxyden bewirkt werden. 
Man versetzt dann die Flüssigkeit mit einer gewogenen 
Menge reinen Zinns (etwa 2 — 3 Grm.) und rancheuder Sal- 
petersäure (siehe p. 97) und digerirt, bis keine Oxydation 
mehr stattfindet. Hat sich der aus Ziunphospbat und Zinn- 
öxyd bestehende Niederschlag vollkommen abgesetzt, so 
wird die klare Flüssigkeit filtrirt, der Niederschlag 
auf dem Filter vollständig ausgewaschen und in einer Platin- 
schale mit möglichst wenig concentrirter Kalilange digerirt'). 



1) Ein UeberachuBs von Kali ist sorgtliltig zn vermeiden, da 
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Man yerdttnnt die alkalische Flüssigkeit, welche neben Ka- 
liumphosphat Ealiamstannat enthält, in einem gewogenen' 
Literkolben mit etwa 900 CC. heissem Wasser .nnd sättigt 
die Flüssigkeit mit Schwefelwasserstoffgas. Scheidet sich 
hierbei ein Niederschlag von Schwefeleisen aus, so wird 
derselbe abfittrirt, das Filtrat wieder in den gewogenen 
Kolben gebracht nnd mit verdünnter Schwefelsäure bis 
znr sauren Keaction versetzt. Man ftlllt jetzt den Kolben 
bis znr Marke und bestimmt dessen Gewicht. Nach voll- 
ständigem Absitzen des Zinnsnlfids, etwa nach 12 Stunden, 
filtrirt man ungefähr zwei Drittel der klaren Flüssigkeit 
durch ein trocknes Filter in einen gewogenen Kolben 
ab und wiegt letzteren zurück. Das gewogene Filtrat wird 
zur Bestimmnng der Ffaosphorsäure benutzte, zu welchem 
Zwecke die Flüssigkeit durch Eindampfen stark concentrirt 
und nach der Neutralisation mit Ammoniak auf Zusatz von 
Chlormagneaiumlösung gefällt wird (p, 12). 

Um das Gewichtsverhältniss der zur Bestimmung der 
Phoephorsänre verwandten Flüssigkeit zum Gesammtquan- 
tum zu erfahren, braucht man nur die dem angewandten 
metallischen Zinn entsprechende Menge von Zinnsulfid von 
dem Gcsammtgewicht (netto 1000 Grm.) des Kolbeninhaltes 
abzuziehen. 

Eisenöxyd, Tfaonerde etc. befinden sich in dem 
von Zinnphosphat nnd Zinnoxyd erhaltenen Filtrat, Man 
leitet zuerst, zur Entfernung der im angewandten Zimi ent- 
haltengewesenen Verunreinigungen (gewöhnlich Kupfer), einen 
Strom von Scbwefelwasserstoffgaa in die Flüssigkeit und 
verfährt mit dem Filtrat, wie oben angegeben wurde (Oxy- 
dation mit Salpetersäure, Fällen mit Ammoniak etc.). 

Zur Bestimmung der Kohlensäure, Kieselsäure 
und Schwefelsäure wird eine neue Menge des in Wasser 
nnlüslichen Theils der Asche abgewogen. Die Kohlensäure 
kann durch direete Wägung oder ans der Differenz bestimmt 



hierdurch ein in Kali unlöBÜcber NiederBchlag ausgeschieden wer- 
den kann. 
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werden (p. 20 oder p. 280). Nach erfolgter Zersetzaiig 
wird der iDhalt des Kölbcbens in einer Platinschale zur 
Trockne verdampft, die KieselsSnre wie gewöhnlich abge- 
schieden (p. 105) und in dem von Kieselsäure erhaltenen 
Filtrat die Schwefelsäare mit Ghlorbaryum getollt. 

GoaDO. 

Bestimmung des Wassers. 

Da der Guano durch Trocknen bei 100" C. oder 120» C. 
ansser Wasser noch einen Theil seines Ammoniaks vertiert, 
so lässt eich das Wasser nicht ans dem Gewichtsverlust 
der getrockneten Probe bestimmen, sondern es muss das 
sich verflüchtigende Ammoniak ebenfalls bestimmt nnd in 
Abzug gebracht werden. Hierzuhat Stohmann einen be- 
sonderen Apparat construirt, dessen Einrichtung sich aus 
Fig. 29 ergibt. 

. Fig. 29. 



1 
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W ist ein Waaserbad, in welchem die Mesaingrßbre o 
eingelöthet ist und die znr Aufnahme dee den Guano ent- 
haltenden Schiffchens s dient. Mit a ist einerseits die mit 
Chlorcalcium gefttllte Flasche C und andererseits das zur 
Aufnahme des Ammonialis dienende birnfSrmige Rohr A 
verbunden. Letzteres enthält ein abgemessenes Volumen 
Oxalsäure oder Schwefelsäure von bekanntem Gehalt (etwa 
10 CC. Oxalsäure enthaltend 0,63 Grm. CiHjO, + 2H,0 
oder 0,49 Grm. HjSO,,' entsprechend 0,17 Gnu. Ammoniak). 
Man wiegt nun eine Quantität des gepulverten Guanos ab 
(5—10 Grm.), schiebt das Schiffchen s in die Köhre a, 
verbindet diese mit C und A und erhitzt das in W' befind- 
liche Wasser zum Sieden, indem nian gleichzeitig bei d 
einen langsamen Luftst'rom durch den Apparat hindurchzieht. 
Sobald das Gewicht des Schiffchens constant bleibt, litrirt 
man die nicht ncutralisirte Oxalsäure oder Schwefelsäure 
mit Natronlauge oder Ammoniak zurlick (p. 284) und brii^ 
die berechnete Quantität Ammoniak von dem gefundenen 
Gewichtaverlust des Schiffchens in Abzug. 

■Bestimmung der mckt flüchtigen 0ixm) Bestandtkeile im 
Ganzen. 

Man verlUhrt hierzu, wie bei der Analyse der Aschen 
(p. 253) angegeben wurde, und erhitzt den bei der Wasser- 
hestimmung erhaltenen Etlckstand in einer Platinschale bei 
möglichst niedriger Temperatur bis znm constanten Gewicht 
Da etwa vorhandene Erdcarbonate je nach der Temperatur 
einen Theil ihrer Kohlensäure verlieren können, so ist es 
nöthig, den geglühten Rückstand mit Ammoninmcarbonat zu 
befeuchten und, nach schwachem Erhitzen, nochmals zn wägen. 
Die erhaltene Asche wird bebnfs Bestimmung der Einzel- 
bestandtheile in einem gut verschliessbaren Glase aufbewahrt. 

Bestimmung der nicht flüchtigen Bestandtkeile im Einzelnen. 

Gewöhnlich handelt es sieh hier nur um Bestimmung 
von Phdsphoraänre, Schwefelsäure, Ealk und 

17 • 
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Alkalien. Was die BeBtimmang der Phosphoraänre 
anbelangt, so wurde diese bisher in der Weise ausge- 
führt, dass ein abgewogener Theil der erhaltenen Asche 
längere Zeit mit Salpetersäure digerirt und in dieser Lösung 
die Phosphorsäure gewichtsanalytisch oder maassanalytisch 
bestimmt wurde. Gilbert hat zuerst nachgewiesen, dass 
durch Digeriren der Asche mit Salpetersäure die durch 
Glühen gebildete Pyrophosphorsäure nicht vollständig in 
die gewöhnliche Phosphorsäure öbergefULi-t wird und mit- 
hin die als Calcinmpyrophosphat im ßBckstand bleibende 
Phosphorsäure sich der Bestimmung entzieht. Die Ueber- 
filhrung gelingt indess leicht und vollständig, wenn man 
nach dem Vorschlage von Gilbert den eingeäscherten 
Guano mit dem vierfachen Gewichte eines feingepulverteu 
Gemisches von 2 Thln. Soda und 1 Tbl. Kaliumchlorat') 
in einem Platintiegel schmilzt. Das Schmelzen, welches 
anfanglich bei schwacher Rothglübbitze geschieht, wird so 
lange fortgesetzt, bis der Tiegelinhalt weiss geworden ist, 
und dann die Hitze noch etwa eine Viertelstunde bis znr 
starken Rothgluth verstärkt. Den noch flüssigen Tiegel- 
inhalt giesst man in eine Platinschale ans (p. 27), digerirt 
einige Zeit im Wasserbade auf Zusatz von Wasser und 
fUgt schliesslich Salpetersäure bis zur sauren Reaction hinzu. 
Bei Gegenwart von Kieselsäure wird die Lösnng zur Trockne 
verdampft und der Rückstand in Wasser auf Zusatz von 
Salpetersäure gelöst. In der von Kieselsäure abfiltrirten 
Flltssigkeit kann die Phosphorsäure gewiehts- oder maass- 
analytisch bestimmt werden. Der gewichtsanalytißchen Be- 
stimmung geht die Fällung mit Ammoniummolybdat vorher 
und verfShrt man hierbei genau nach p. 12. Zur Ueber- 
fUhrung der salpetersauren Lösung in essigsaure, b.ehnfs 
maassanalytischer Bestimmung der Phosphorsäure, versetzt 



11 Das Kaliumchlorat kann auch durch Salpeter ersetzt werdeui 
letalerer ist bei der Analyse von Producten , welche eine schwer 
verbrennliohe, stickstoffhaltige Kohle hinterlassen, dem Ersteren vor- . 
zuziehen (Gilbert). 
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man mit Natronlauge bis zur alkalischen Reaction und ISst 
den erhaltenen Niederschlag in m(!glichst wenig Essig- 
säure. Bei Gegenwart von Eisenoxyd oder Thonerde bleibt 
in Essigsäure unlösliches Eisenoxyd- oder Thonerdcphos- 
phat [Fej(I'04), oder AlilPO^),] zurück. Ist der Nieder- 
schlag reines Eisenoxyd- oder Thonerdcphosphat, so wird 
derselbe abtiltrirt, mit heissem Wasser ausgewaschen, ge- 
glüht, gewogen und die in demselben enthaltene Phos- 
. phorsänre berechnet. Besteht aber der Niederschlag aus 
einem Gemisch beider Verbindungen, so muss, wenn die 
Menge desselben einigermaasson erbeblich ist und es auf ge- 
■ naue Bestimmung der Phosphorsäure ankommt, letztere nach 
dem . p. 244 angegebenen Verfahren von Eisenoxyd und 
Thonerde getrennt werden. Im Uebrigen verfährt man mit 
dem Filtrate nach p. 99. 

Zur Bestimmung der Schwefelsäure digerirt man 
eiue zweite Probe der Asche wiederholt mit Salpeter- 
säure, bringt die Lösung im Wasserbade zur Trockne, löst 
den Rückstand in verdünnter Chlorwasserstoffsäure und fSllt 
die Schwefelsäure in der von Kieselsäure abfiltrirten Fltls- 
sigkeit mit Chlorbaryum. 

Der Kalk wird zweckmässig in der Salpetersäuren 
Losung einer dritten Portion der Asche durch Eindattipfen 
mit Schwefelsäure als Caiciumsnifat bestimmt (p. 95). 

Die Alkalien werden in der von Salpetersäure mög- 
lichst befreiten Lösung einer vierten Portion, nach vorheri- 
gem Kochen mit Barytwasser und Behandeln des Filtrates 
mit Ammoniumcarbonat etc. bestimmt (p. 247). 

Bei der vollständigen Analyse der fixen Bestandtbeile 
können sämmtliche vorhandene Körper, mit Ausnahme der 
Alkalien , in derselben Lösung bestimmt werden. Man 
schmilzt dann, wie oben, mit Soda und Kaliumchlorat 
nnd bringt die von Kieselsäure abfiltrirte Flüssigkeit auf 
ein bestimmtes Volumen. Ist der Gehalt an Calciumsulfat 
in dem Guano einigermaaesen bedeutend, so hält die rück- 
ständige Kieselsäure hartnäckig einen Theil desselben zu- 
rück. Es ist dann ein wiederholtes Digeriren der Kiesel- 
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kleinen Mengen verdünnter Salpeteraäore nnbe- 
rderlich, 

ihorsäure nnd öehwefelsänre werden dann ge- 
D einem abgemesBenen Theil der Lösung wie ge- 
bestimmt. Das erhaltene Barynmsnifat mnse, ehe 
mf das Filter gebracht wird , mehrmals mit Waa- 
toeht und nach dem Glühen mit verdünnter Chlor- 
Tääure estrahirt werden (p. 3). 
BeBtimmung der übrigen Bestandtheile wird in 
iten Portion der Lösung die Phoephorsäure mit 
eschieden und Überhaupt nach der p. 97 ange- 
lethode verfahren. 

ig der in Wasser löslichen und in Wasser un- 
löslichen Bestandtheile. 

verwendet hierzn nngeßlhr 10 Grm. des nicht 
ten Guanos, Ubergiesst denselben in einem Kolben 
200 CG. Wasser, schüttelt einige Male um und 
nn den Rückstand sofort auf einem bei 100" C, 
ten und gewogenen Filter. Das Unlösliche wird 
3n mit Anwendung einer WasHerltt%nmpe) mit 
Quantitäten Wasser vollständig ausgewaschen und 
C. bis zum Constanten Gewichte getrocknet. Durch 
a des Rückstandes (p, ?53) erhält man den Ge- 
lixen Bestandtheilen. Die Menge der in Wässer 
Bestandtheile ergibt gich ans der Dift'erenz. Soll 
mmt- oder Einzelgehalt an nicht flüchtigen Be- 
;n in der wässerigen Lüsung bestimmt werden, 
npft man das Filtrat in einer Platinachale zur 
ind glüht wie vorhin, 

i^inzelbestimmang der in Wasser löslichen wie nn- 
Bestandtheile wird genau wie oben ausgeführt. 

Bestimmung der Kohlensäure. 
be Guanos enthalten Carbonate in grösserer oder 
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geringerer Menge; in diesem Falle kann die Kohlensänre 
nach p. 20 oder p. 380 bestimmt werden. 

Bestimmung des Geiammtkohlenstoffs. 

Man benutzt hierzu eine vorher bei 100" C. getrocknete 
Probe der Snbstauz nnd bestimmt den Kohlenstoff entweder 
nach p. 198 dnrch Glühen im Sanerstoffstrome oder dnrch 
Oxydation mit Chromsäiire und Schwefelsäure (p. 205). Da 
bei der Verbrennung stickstoffhaltiger organischer Verbin- 
dungen mit Enpferoxyd StickstofToxydgas auftritt, welches 
partiell in salpetrige Säure Übergeführt nnd als solche 
ebenfalls von Natronkalk aufgenommen wird, so füllt mau 
den vorderen "Hieil der VerbrennnngBröhre mit einer nnge- 
Mir 12 Cm. langen Schicht von metalliscbem Kupfer, wozu 
sieb am Besten eine Eupferdrahtnetzrolle eignet, und 
bringt diese Schicht zuerst zum Glühen. Bei der An- 
wendung des ersteren Verfahrens ist es femer nOtbig, da 
die Aschenbestandtheile leicht Koblensänre zurückhalten, 
den Guano vor der Verbrennung mit Borsäure, Antimon- 
oxyd oder Knpferpbosphat (welche die Kohlensäure voll- 
ständig austreiben) zu mischen. Wendet maa zur Oxydation 
des Kohlenstoffs anstatt Knpferoxyd ein Gemenge von 9 
Thln. Bleichromat und 1 Tbl. Kaliumbichromat an, so ge- 
lingt das Austreiben der Kohlensäure auch ohne Znsatz von 
Borsäure etc.; es wird indess in diesem Falle die Bildung 
von salpetriger Säure noch mehr erleichtert. 

Enthält der Guano an nnd für sieh Kohlensäure, so ist 
diese selbstverständlich von der durch Verbrennung ge- 
bildeten Kohlensänre abzuziehen. 

Bestimmung der Salpetersäure. 

Man extrahirt eine gewogene Menge des Düngers mit 
kaltem Wasser, versetzt das Filtrat mit Natriumcarbonat bis 
zur alkalischen Keaction, filtrirt den entstandenen Kieder- 
schlag nach einigem Stehen ab und verwendet einen Theil 
des Fiitrates zur Bestimmung der Salpetersäure nach p. 217 
oder p. 3tö. 
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•i Anwendung der weiter unten beschriebenen Methode 
etimmuDg des Ammoniaks (durch Kochen mit Mag- 
kann mit dieser auch gleichzeitig die der Salpeter- 
i^erbunden werden. Man verftibrt dann -wie p. 242 
iben wurde. 

Bestimmung der Chlorwasserstoffsäure. 

m digerirt eine neue Probe des nicht vorher ge- 
lten Guanos mit ganz verdünnter Salpetersäure bei 
hst niedriger Temperatur und bestimmt im Filtratc 
ilorwasserstoffsänre durch Fällen mit Silbemitrat. 



Bestimmung der Oxalsäure. 

e Methode selbst basirt auf derselben Grundlage wie 
erthbestimmung des Braunsteins (p. 76); 2 Mole- 
)hleu8äure entsprechen 1 Molekül Oxalsäure (CJH1O4). 
]iacht den Guano mit einer überschüssigen Menge 
einem Braunstein und zersetzt mit verdünnter 
elsäure. Die Resultate fallen entschieden genauer 
renn man die gebildete Kohlensäure nicht aus dem 
tsverlust, sondern nach p. 20 durch directe Wä- 
estimmt. Enthält der Guano Carhonatc, so übergiesst 
ir dem Zusatz von Braunstein mit verdünnter Schwe- 
;, treibt die Kohlensäure durch Erwärmen aus, neu- 
die Säure mit Natronlauge, meugt mit Braunstein 
rtahrt wie vorhin, 

Bestimmung der Harnsäure. 

i Harnsäure geht durch gelindes Erwärmen des 
mit ganz verdünnter Natronlauge in Lösung. Man 
rirt das Filtrat durch Eindampfen und säuert 
e mit verdünnter Chlorwasserstoffsäure an. Nach 
ligem Stehen wird die ausgeschiedene Harnsäure 
aem bei 100* C. getrockneten und gewogenen 
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Filter filtrirt, mit möglichBt kleinen Mengten Wasser aasge- 
waschen (am Besten mit Anwendung der Wasserlnftpumpe) 
und bei 100* C. bis zum eoustanten Gewichte getrocknet. 



Bestimmung des Stickstoffs im Ganzen. 

Die Methode basirt darauf, dass stickstoffhaltige orga- 
nische Körper mit einem Alkalihydrat geglüht Alkalicarbo- 
nat bilden, während der Wasserstoff des Alkalihydrats sich 
mit dem Stickstoff zu Ammoniak vereinigt. 

Als Alkalihydrat benutzt man gewöhnlich ein Gemenge 
von 1 ThI. Natronhydrat mit 2 Thln. Aetzkalk , den soge- 
nannten Natronkalk ; das gebildete Ammoniak wird entweder 
in verdünnter Chlorwasserstoifsänre aufgefangen und -die 
Menge von Ammoninmplatinchlorid resp. Fiatin bestimmt 
(p. 25), oder man benutzt hierzu eine Oxalsäure oder 
Schwefelsäure von bekanntem Säuregehalt. Wendet man 
10 CG. Oxalsäurelösung mit 0,63 Grm. CsH^O, -f 2H,0 
oder 0,49 Grm. HiSO^ an (siehe oben p. 259, Bestimmung 
des Wassers im Guano), so 

entsprechen diese 0,14 Grm. *''S' ^^ "■ ^^^- ^*- 

Stickstoff. 

Bei der quantitativen Bestim- 
mung des gebildeten Chloram- 
moniums wird zum Auffangen 
des Ammoniaks entweder der 
Var reu t r app- Will'sChe 
oder der Arendt-Knop'sche 
Eugelapparat angewandt (Fig. 
80 und Fig. 51). Der letztere 
hat vor dem ersteren den Vor- 
zug, dass die zweite Kugel 
ein Zurüeksteigen der Säure 
in dieVerbrennungsröhre sicher 
vermeidet. Diese Apparate 
können indess auch durch 
den p. 148 abgebildeten 
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AbsorptioDBBpparaf , wetcber Bich besonders bei Anwendung 
des maaesanalytischen Verfahrens eignet, ersetzt werden. 
Znm Glühen mit Natronkalk ^nntzt man ein schwer schmelz- 
bares Verbrennnngsrohr von nngefiihr 40 Cm. Länge , wel- 
ches an dem einen Ende iu eine anfwärte gehende Spitze 
aasgezogen ist (Fig. 32). Man fflllt das hintere . Ende der 
Rähre mit einer etwa 10 Cm. langen Schicht vorher ge- 
gllihten Natronkalks'), bringt die gewogene Frohe Guano 
in dieselbe, füllt wieder eine 10 Cm, lange Schiebt Natron- 
kalk ein nnd mischt Goano und Natronkalk, indem man einen 
korkzieherwtig geformten Eisendraht (Fig. 33) drehend 



Fig. 32. 



\ 



in der Köhre hin nnd her bewegt, so dass sich der Gnano 
in der Mitte der 20 Cm. betragenden Schiebt Natronkalk 
befindet. Den vorderen Theil der Röhre ftlllt man 
noch mit einer nngefShr 15 Cm. langen Schiebt reinen !Na- 
tronkalks, so dass zwischen Natronkalk nnd Stopfen ein 
leerer Kaum von 4 — 5 Cm. bleibt, schliesst dann locker 
mit ausgeglühtem Asbest und bildet darch Aufklopfen 
der Röhre einen kleinen Kanal. Hat man das Rohr 
mit dem Absorptionsapparat verbunden, so glüht man 
znerst den vorderen, Natronkalk enthaltenden Theil und 
setzt ,nach und nach das Glühen der ganzen Länge 
nach- fort 



1 ) Der aozüweiidende Natronkalk masa auf einen Gehalt an 
salpetriger SSnre geprliä werden. 
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Bei hobem Sticke toffgefaalte kann es eintreten, da£B 
dnrch die stattfindende Absorption des Ammoniaks die Chlor 
waB&erBtoifsäure plßtzlich znrUcksteigt , wodurch leicht ein 
Theil derselben in die glttbende Eöhre gelangt und der 
Versncb verloren geht. Es lässt sich dies leicht vermeiden, 
wenn man den Gusno vorher mit der gleichen Menge ge 
-pulvertem Zncker mischt, wodurch das Ammoniakgas mit 
den gasförmigen Zersetzungsproducten des Zuckere ver 
dODQt und die Abeorption weniger heftig wird. 



Bestimmung des Ammoniaks im Garnen. 

Der Ammoniakgebalt des Gnajios läest sich nicht auf 
die Art bestimmen, dase man eine gewogene Quantität des 
selben mit Natron- oder Kalibydrat destillirt, indem hier 
durch auch die im Gnano enthaltenen FrotSinsnbstanzen 
unter Entwickelung von Ammoniak zersetzt werden. Die 
letztere Zersetzung tritt indes» nicht ein, wenn man die 
Kalilauge darcli Kalkhydrat (Kalkmilch) oder durch ge- 
brannte Magnesia ersetzt. Was die Anwendung der Kalk- 
milch anbelangt, so hat Schltising, von welchem diese 
Methode herrührt, gefunden, dass die Austreibung des Am- 
moniaks auch dann eine ganz vollständige ist, wenn man 
.die Kalkmilch in der Kälte anf die zu zersetzende Ver- 
bindnug einwirken ISsst. Die Zersetzung selbst nimmt man 
entweder unter der gut aufgeschliffenen Glocke eines Ex- 
siccators oder nnter einem mit Quecksilber abgesperrten 
Becberglase vor. Zur Absorption des Ammoniaks bedient 
man sich der verdtlnnten ChlorwaseerstofTsäure oder 
der titrirten Oxal- oder Schwefelsäure (siehe oben, Be- 
stimmung des Stickstoffs) und stellt das die Säure ent- 
haltende Gefäss mit Hülfe eines gläsernen Dreifusses oder 
Triangels direct tlber die mit Gnano und ttberscbUssiger 
Kalkmilch gefüllte Sehale. Um einem Verlust an Ammoniak 
vorzubeugen, ist es rathsam, die Kalkmilch erst dann zu 
der abgewogenen Guanoprobe hinzuzufügen, wenn alles zur 
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ition des Ammoniaks vorbereitet ist, nnd dann rascti 
cke oder das Becherglas anfzusetzeB. Nach 4S8tUndigem 
ist die Zersetzung vollständig; man Überzeugt 
iervon leicht durch angefeuchtetes rothes LacktnuB- 
, welches unter der Glocke seine Farbe nicht ver- 
darf. 
i Anwendung der gebrannten Magnesia (Methode 
)assignanlt) zur Zersetzung der im Guano ent- 
n AmmoniumverbinduDgen ist es nothvFendig, das 
^e zum Kochen zu erhitzen; man verfahrt dann ähn- 
wie bei der Bestimmung des Ammoniaks durch 
1 mit Natronlauge angegeben wurde (p. 24). 

Saperphosphat. 

e Superphosphate enthalten neben unzerselztem C al- 
hosphat variirende Mengen von Calciumsulfat, 
calcium, Eisenphosphat, freie Phosphor- 
, Wasser und gewöhnlich noch Sand, Kohle und 
itoffhaltige organische Materien. 
den meisten Fällen handelt es sich bei der Werth- 
nung dieser Producte nur um Bestimmung der lös- 
I, femer der sogenannten zurBckgegangenen') 
ir nicht aufgeschlossenen (rohen) Phosphor- 

as die vollständige Analyse der Superphosphate an- 
t, so verfahrt man hierbei ähnlich, wie bei dem vor- 
enden Beispiel augegeben wurde. Man emiittelt 
in einer Probe den Wassergehalt durch Trocknen 
> — 180" C. bis zum constanten Gewicht. 

der in Wasser löslichen und der 



!)er Gebalt an in Waaaer löalicher Pboaphorsäure dei Super- 
,te nimmt nacb und nach ab, wae man das Zurückgeben der 
iraäure beaeichnet hat. Es soll hierbei folgende Zersetsung 
cd: 3CaO, P,Oj + CaO, 2H;,0, PjOa = 2 [2CaO, HjO, 
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in Wasser nnlöBlichen Bestandtheile zerreibt man etwa 
10 Grm, dea nicht getrockneten Piäparatea in einem Por- 
zellanmJJcser auf Zusatz von kaltem destillirtem Wasser, 
bis die Masse vollstäncfig zertheilt ist, tiltrirt nnd setzt das 
Ausziehen des Röekstandes mit kleinen Mengen von Was- 
ser auf dem Filter (am Besten mit Anwendung der Wasser- 
Ittftpnmpe) so lange fort, bis das Filtrat keine saure Reac- 
tion mehr zeigt. Der Rückstand wird zur weiteren Unter- 
suchung aufgehoben, die filtrirte Flüssigkeit auf ein be- 
stimmtes Volumen (etwa 500 CC.) gebracht und 4 abge- 
messene oder abgewogene Portionen zur Bestimmung der 
organischen Bubstanzen und Alkalien, der Schwe- 
felsäure, Chlorwasserstoffsänre, Phosphorsänre 
nnd alkalischen Erden benutzt. 

Zur Bestimmung der organischen Substanzen und Alka- 
lien verdampft man die erste Poi'tion in einer Flatinschalc 
zur Trockne, i'Ugt Barytwasaer bis zur alkalischen Reac- 
tion hinzu, dampft ein, bestimmt das Gewicht des bei 180** C. 
getrockneten Rückstandes und gluht uaeTi dem p. 253 an- 
gegebenen Verfahren. Die Menge der organischen Materien 
ergibt sich aus der Gewichtsdifferenz. Der geglühte Rück- 
stand wird zur Abscheidung von Ealk, Magnesia etc., noch- 
mals mit Barytwasser gekocht nnd in dem Filtrate werden 
die Alkalien nach p. 247 bestimmt. 

Schwefelsäure und ChlorwasBerstoffsänre werden in der 
zweiten und dritten Portion , der Lösung wie gewöhnlich 
bestimmt. Ist der wässerige Auszug stark von gelösten 
organischen Substanzen geförbt, so müssen letztere, be- 
hufs Bestimmung der Cblorwasserstoffsäure, zerstört werden. 
Man verdampft dann auf Zusatz von Natriumearbonat und 
Kaliumnitrat in einer Platinschale zur Trockne tind be- 
stimmt die Chlorwasserstoffsäure in dem wässerigen Aus- 
züge der Schmelze. 

Phosphorsäure und alkalische Erden können in der- 
selben (vierten) Portion bestimmt werden. Man ver- 
dampft die Lösung auf Zusatz von Natriumearbonat zur 
Trockne , glüht und schmilzt den Rückstand mit einem 
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GemeDge tod Natrinmcarbonat nnd Kaliumcblorat (p. 260). 
Die satpetersaare Lflsnng der Schmelze wird mit Natron- 
lange alkalisch gemacht, dann mit EesigsÄure versetzt') 
und die Flüssigkeit auf ein bestimmtes Volumen gebracht. 
In einem aliqnot«n Theil bestimmt man die Phoephorsäure 
gewicht«- oder maassanalytisch, den anderen Theil der 
essigsauren Lösung versetzt man zuerst mit Ammoninm- 
oxalat und fSUt in der ron Calcinmoxalat abfiltrirten 
FItlssigkeit die Magnesia mit Ammoniak nnd Phosphorsalz 
(p. 3> 

Die weitere Behandlung des in Wasser nnlöslicben 
Theils des 8nperphosphats ergibt sich aus dem p. 259 Ge- 
sagten. Man bestimmt znerst dessen Gewicht, indem man 
den getrockneten Rückstand, sammt Filterasehe, bei 180" C. 
bis zum constanten Gewichte trocknet nnd ei'i^brt den Ge- 
halt an organischen Materien aus dem GlUhverlnBt. Die röck- 
ständigen fixen Bestandtbeile werden mit Natriumcarbonat 
nnd Kalinmchlorat geschmolzen, wobei man Überhaupt nach 
p. 260 verföhrt. 

Stickstoff nnd Ammoniak werden, wie bei der Analyse 
des Guanos angegeben wurde, bestimmt. 

Bestimmung der in Wasser löslichen l%osphorsäure. 

Die Methode ergibt sich schon aus dem Vorher- 
gehenden. Zur Extraction der löslichen Phosphorsänre 
dienen vorzüglich zwei verschiedene Verfahren, die Dige- 
■ stions - und die Answascbmethode. Die erstere besteht 
darin, dass man eine Quantität des Snperphospha- 
tes (circa 10 Grm.) mit kaltem , destillirtem Wasser 
(etwa 500 CC.) nach nnd nach unter UmschUtteln über- 
giesst nnd die Flüssigkeit nach 2 — 3 stUndlgem Stehen ab- 
filtrirt. Diese Methode kann, je nachdem man kürzere oder 



1) Bleibt nach dem Ansänera Eisenosyd- oder Thonerdepfaos- 
phat UDgelöat zurück , so wird deren HsDge besonders ermittelt 
(p. 261). 



.hyCOOl^lc 



, 271 

l£Dg;ere Zeit die Digeetion mit Wasser fortsetzt, verschie- 
dene Resultate geben. Enthält das Snperphospbat einiger- 
maassen bedeutende Mengen von Eisenoxyd oder Thonerde, 
so ist das Verfahren überhaupt nicht anwendbar, indem eich 
das in diesen Superphosphaten enthaltene ICaliohe Eisen- 
oxyd- oder Thonerdephosphat allmählich mit Wasser zer- 
setzt und als unlösliches dreibasisch phosphorsaures Eisen- 
oxyd oder Thonerde ausgeschieden wird (RUmpler). Die 
Resultate fallen also in diesem Falle Überhaupt zu niedrig aus. 

Die Auswasehmetbode wurde bereits oben beschrieben 
(Bestintmung der in Wasser Itislichen und unlöslichen Be- 
standthcile des Superphosphates) ; sie gibt jedenfalls die 
richtigsten Resultate.' 

Was die Bestimmung der PbosphorBäure selbst anbe- 
langt, 60 befolgt man hierbei das p. 260 angegebene Ver- 
fahren (Eindampfen mit Natriumearbonat und Schmelzen 
des geglühten Rückstandes mit Natriumcarbonat und Kalium- 
chlorat) und fällt dieselbe in der Salpetersäuren Lösung der 
Schmelze entweder mit Ämmoninmmolybdat oder titrirt mit 
Uranlösung. 

Bestimmung der zurückgegangenen Phoäphorsäure. 

Es wird hierzu der durch Änslaugen mit kaltem Was- 
ser von der löslichen Phosphorsäure befreite Rückstand be- 
nutzt Fresenius fand, dass, wenn man diesen Rück- 
stand mit einer Auflösting von Ammoniumeitrat (citronen- 
saurcm Ammoniak) rom spec. Gewicht 1,09 behandelt, 
nur das saure Calcinmphospbat 2CaO,H20,PjOj gelöst 
wird, während das in dem Snperphosphat nnzersetzt ent- 
haltene Calciumphosphat fast vollständig nngelöst zu- 
rückbleibt. Man spritzt den nach dem Ansiaugen von 
2 Gnn. Superphosphat mit Wasser erhaltenen Rückstand 
mit einer, 100 GC. AmmoniumeitratliJsung von spec. Ge- 
wicht 1,09 haltenden Spritzflasche vollständig in ein Becher- 
glas, digerirt eine halbe Stunde bei einer Temperatur von 
30—40«» C. und filtrirt Der unlösliche Bückstand wird mit 
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einer MiBcbang von gleichen Theilen der obigen Ämmouium- 
citratlöBQHg und Wasser 2 — 3 mal ausgewaschen, das Filtrat 
in einer Flatinschale zur Trockne verdampft und der Rück- 
stand zuerst fUr sich und zuletzt anf Zusatz von Natrium- 
carbonat und etwas Salpeter stark geglüht. Nach dem Er- 
kalten wird der Rückstand mit Wasser übergössen, mit 
Salpetersäure angesäuert und bis zur vollständigen Lösung 
erwärmt. Die in Lösung beändlicbe Phosphoi-säure wird 
entweder mit Ammoninmmolybdat gefällt oder mit Uran- 
acetat titrirt (p. 99). 

Die Menge der zurtlckgegangenen Phosphorsänre lässt 
sich auch indirect ans der Differenz berechnen. Mau be- 
stimmt in diesem Falle die Gesammtmenge, ferner die in 
Wasser lösliche nnd die nnanfgeschlossene , "nach dem 
Behandeln mit Wasser resp. Ammoninmcitrat zuröckblei-" 
bende Phosphorsänre. 

Bezeichnet b die gesuchte Menge zurückgegangener 
Phosphorsänre, S die Gesammtmenge, a die in Wasser lös- 
liche und c die unaufgeschlossene Phosphorsäure, so ist: 
S = a -h b -h c und b = S — (a -f- c). 



Knochenmehl. 

Bei der vollständigen Analyse hat man ansser den, in 
den Knochen enthaltenen fixen Bcstandtheilen noch den 
Fettgehalt und die leimgebende Substanz zu be- 
rücksichtigen. 

Den Wassergehalt des Knochenmehls ermittelt man 
durch Trocknen bei 125" C. 

Zur Bestimmung der fixen Bestandtheile im Ganzen 
verfährt man wie beim Guano angegeben und glüht 5—10 
Grm. des nicht getrockneten Pulvers, bis die Asche rein 
weiss geworden. Der erhaltene Rückstand wird zur Be- 
stimmung der fixen Bestandtheile im Einzelnen benutzt; man 
verfährt hierbei nach p. 259. In vielen Fällen handelt es 
sich bei der Analyse von Knochenmehl nur um Bestimmung 
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der Phosphoreänre. Man schmilzt dann den ge-. 
glühten Rückstand (welcher nicht Tollkomnien weiss ge- 
brannt zu sein brancht) mit dem vierfachen Gewichte 
eines Gemisches von 2 Thln. Soda und 1 Thl. Salpeter 
und verföhrt ftn Uebrigen nach p. 260. 

Znr fiestimmung des Fettgehaltes extrahirt man 
eine abgewogene Probe des nicht getrockneten Pnlrers mit 
wasserfreiem Aether, destillirt letzteren ab nnd bestimmt 
das Gewicht des bei 100" G. ^getrockneten Bückstandes. 

Die Bestimmung der leimgebenden Substanz kann 
nicht direct ausgeführt werden ; die Menge derselben ergibt 
sich aus der Differenz, wenn man von dem Gesammtgewicht 
die vorhandenen fixen Bestandtheile , Fett, Kohlensäure und 
Wasser abzieht. 

Stickstoff und Kohlensäure werden , wie bei 
Guano angegeben, bestimmt. 

Knochenkohle. 

Die Knochenkohle stellt ein Gemenge von Calcium- 
pbospbat, Calciumcarbonat und Kohle dar und 
enthält gewöhnlich noch kleinere Mengen von Eisenoxyd, 
Magnesia, Natron, Schwefelsäure (Fluor) etc. 

Man bestimmt zuerst den Wassergehalt durch Trock- 
nen einer Probe bei 120" C. 

Eine zweite Portion des , Pulvers (etwa 5 Grm.) be- 
nutzt man zur Bestimmung der Kohlensäure nach 
p. 20 oder p. 279) ') und der übrigen Bestandtheile. 
Die im Kohlensäureapparat zurückbleibende chlorwasser- 
stoffsaure Ltismig wird auf einem bei 120<* C. getrockneten 
und gewogenen Filter abfiltrirt und der Rückstand bei 



1) Sc&eibler hat mit Rücksicht aof die häufig ausznfUhren- 
den EohlenaKurebeBtimmmigen in der Knochenkohle in Zuckerfabri- 
ken einen besonderen Apparat constmirt. (Siehe Anleitung zum Ge- 
brauche des Apparates zur Bestimmung der kohlensauren Ealkerde 
in der Knochenkohle etc. Berlin 1871. Feister'sche Bnehdiuckerei.) 

Clkiien, QüUiälulve ADBljge. 18 
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derselben Temperatur bis zun consUntes Gewichte getrocknet 
Derselbe enthält neben Kohle die nnlßslichen organischen 
Materien , sowie Sand und Thon. GlUht man bis zur Toll- 
ständigen Verbrennung der Eohle, so bleiben Sand und 
Tbon zurück; die Menge der Kohle and der übrigen orga- 
nischen Substanz ergibt sich ans der Differenz. 

Die von Kohle etc. abfiltrirte chlorwasserstoGTsanre hö- 
snng, welche Kalk, Magnesia, Eisenoxyd (Alkalien), Phos- 
pborsänre nnd Schwefelsäure enthält, wird nach dem bei 
der Analyse der Päanzenasche (p. 254) augegebeueD Ver- 
fahren untersucht. 

Enthält die Knochenkohle Chlorwasseretoffsfiure, 
so musB diese in einer besonderen Probe bestimmt wer- 
den (p. 264). 

Brennmaterialien. 

Je nach der Verwendung des zu nntersnchenden 
Brennstoffes kann es sich sowohl um eine vollständige 
Analyse (Bestimmung von Kohlenstoff, Wasserstoff, 
Stickstoff, Schwefel, Ascbe), als auch um technische 
Bestimmung des Brenneffects, der Koksausbeute etc. 
bandeln. Im Folgenden soll zuerst die vollständige Analyse 
besprochen werden. 

Beitimmung des Wassers. 

Der Wassergehalt ergibt sich aus der Gewichtsabnahme 
der bei 125'' C. getrockneten fein gepulverten Probe'). 
Wegen der porüsen Beschatfenbcit eiuzelner Brennstoffe 
sowie deren Vermögen, Gase zu absorbiren, ist es nothwen- 
dig, die Substanz in einem gut verschliessbaren Glase 



1) Hinricha hat dnrch Versache constatirt, dasB bitnminÖBe 
Kohlen beim längeren Trocknen eine Gewichtazunahme erleiden 
nnd BchlKgt vor, dieae Brennstoffe (in fein pulverislrtem Zustande) 
nur eine Stunde lang bei Mb" C. eu trocknen. 



™t>yCOOl^[c 



abzuwiegen nnd das Gewicht der getrockneten Probe nnmittel- 
bar nach dem Erkalten zu bestimmen. 

Bestimmung uon Kohlenstoff und Wasserstoff. 

Der Kohlenstotf wird entweder nach p. 198, oder, wenn 
man auf die WasserstofTbestimmnng verzichtet; nach dem 
Ullgren'achen Verfahren ausgeführt (p. 205J. 

Bei Anwendung des p. 198 bcBchriebenen Verfahrens 
ersetzt man die Porzellanrßhre durch eine etwa 60 Cm. 
lange, in eine Spitze ausgezogene Verbrennungsröhre 
von schwer schmelzbarem Glaee nnd verbrennt, statt 
mit Kupferoxyd, mit Bleichromat. Da der Wasserstoff aus 
dem durch Oxydation gebildeten Wasser bestimmt wird, so 
muss man Sorge tragen, dass das Verbreunungsrohr nnd 
Bleichromat vollständig trocken sind. Das Trocknen der 
Verbrennungsröhre geschieht einfach auf die Art, dass man 
dieselbe ihrer ganzen Länge nach durch Hin- und Herbe- 
wegen Über einer riissende'n Gasflamme erhitzt und die Luft 
mit Hülfe einer langen Glasröhre anssaagt. Man verscbliesst 
die noch heisse Rtihre mit einem Chlorcalciumrohr nnd 
lässt erkalten. Inzwischen hat man das anzuwendende 
, Bleichromat in einem Kupfer - und Porzellantiegel zum 
schwachen Rotbglfihen erhitzt und dasselbe noch heiss in 
eine gut verschliessbareRöhre oder ein Glaskölbchcn eingefüllt. 
• Die Beschickung der Verbrennnngsröbre mit der Sub- 
stanz nnd mit Bleichromat geschiehtgenau nach dem hei der 
Bestimmung des Stickstoflfs im Guano angegebenen Ver- 
fahren (p. 265). Nach geschehener, Mischung wird der 
vordere Theil der Röhre zuerst mit einer ungetUhr 15 Cm. 
langen Schicht von Bleichromat nnd dann, nachdem durch 
Anfklopfeu der Röhre eine Rinne gebildet wurde, mit der 
p. 363 erwähnton Kupfcrdrahtnetzrolle gefüllt. 

Zur Aufnahme des gebildeten Wassers wird das vor- 
dere Ende der Röhre mit einem vorher gewogenen Chlor- 
calciumrohr und dieses mit den p. 2t beschriebenen 
Katronkalkröhren nnd dem nicbtgewogenen Schntzrobr 
18* 
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verbunden. Da bei Änwendnng von Bleichromat keine 
Bchwefelige Sänre auftritt und deshalb das p. 198 an- 
gewandte, mit ChromBäure gefüllte Rohr fortbleibt, so ist 
es zweckmässig, um den Gang der Verbrennung controliren 
zu .können, ein Natronkalkrofar darch einen Liebig'schen 
Kaliapparat (Fig. 34) za ersetzen, welcher zwischen Chlor- 

Fig. 34. 




calcium- und Natronkalkrohr eingeschaltet wird. Den Kali- 
apparat fllUt man mit soviel Kalilauge vom spec. Gewicht 
1,27, dass beim Saugen an der Kßhrc a die grosse Kugel 
etwa bis zur Hälfte mit Flüssigkeit gefüllt ist. 

Des Stickstoögebaltes der Brennmaterialien wegen 
kann "die Verbrennung nicht direct in Sauerstoffgas ge- 
schehen, indem hierdurch die Bildung von salpetriger Sänre 
begünstigt wird und die Gewichtszunahme des Kaliapparates 
zu hoch ausfüllt. Man erhitzt zuerst den vorderen, mit 
Kupfer und Bleichromat gefüllten Theil der Röhre zum 
schwachen Rothgltthen und setzt dann nach und nach das 
'Glühen der ganzen Länge nach fort. Ist auf diese Art fast 
aller Kohlenstoff zu Kohlensäure und der Wasserstoff zu 
Wasser oxydirt, was man daran erkennt, dass die Kalilauge 
in die grosse Kugel zurücksteigt, so verbindet man die 
ausgezogene Spitze des Verbrennungsrohres mit dem Sauer- 
stoff-Gasometer (p. 199), bricht die Spitze ab und setzt 
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das Erhitzen der Röhre in einem langBamen Strome Saner- 
fitoffgas noch etwa eine Viertelstunde lang fort. Man un- 
terbricht daDQ die Verbrennong und bestimmt die Gewichts- 
zunahme des Chlorcalciumrohrs und der beiden KohleDsäure- 
Äbsorptionsapparate. 

Bei hohem Aschengehalt«, sowie bei Abwesenheit von 
Carbonateo ist das p. 263 tiesagte zu herttcksichtigen. 

Bestimmung des Stickstoffs. 

Dieselbe geschieht nach p. 265. 

Bestimmung des Schwefels. 

Enthält das zu untersuchende Brennmaterial Schwefel- 
verbindungen (Schwefelkies) , so kann zur Bestimmung 
derselben sehr gut das p. 115 beschriebene Ver- 
fahren angewendet werden. Man wägt eine Quantität 
des BrennstofTes in einem Porzellan- oder Flatinschiffchen 
ab '), schiebt dasselbe in eine Verbrennungsröhre und verbin- 
det diese einerseits mit einem mit SauerstoS gefüllten Gaso- 
meter und andererseits mit dem p. 115 beschrie- 
benen, zur Oxydation des Schwefelwasserstofifä dienenden 
Absorptionsapparat. Durch Erhitzen der in dem Schiffchen 
enthaltenen Probe im Sauerstoffstrome wird sämmtlicher 
Schwefel zu schwefeliger Säure osydirt, welch letztere, in 
Bromlösung geleitet, in Schwefelsäure Übergeführt wird. 
Die gebildete Schwefelsäure wird als Baryumsnlfat bestkamt 
(p. 117). 

Analyse der Asche. 

Es kann hierzu der bei der Schwefelbestimmung im 
Platinschiffchen bleibende Rückstand benutzt werden. Die 
Analyse selbst wird nach p. 254 ausgeftlbrt. 



l).Will man ebenfalls eine Analyse der zurückbleibenden Asche 
vornehmen, so verweadet man zu dieser BeBtimmung etwa 10 Grm. 
Substanz. 
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Besiimmung des Brmneffects (Bäzkrafl). 

Methode von Berthier. Dieselbe baeirt auf dem 
Welt er sehen Gesetz, nach welchem die Wärmemengen, 
welche die Brennstoffe bei der Verbrennung liefern, der 
SanerstofiineDge proportional ist, welche zijr Verbrennnsg 
des iD dem Brennmaterial enthaltenen Kohlenstoffs nnd 
Wasserstoffs erforderlich ist. Obwohl, wie Favre und 
Silbermano nachgewiesen haben, das Welter'sehe Gesetz 
nicht ganz richtig ist, so gibt die Berthier'sche Probe 
doch für die technische Werthbestimmung genügend sichere 
Resultate 

Man mengt 1 Grm. des fein pulverisirten und vorher 
getrockneten Brennstoffes in einem Tiegel oder einer Tute mit 
40 Grm Bleiglätte, bedeckt die Mischung mit noch etwa 
30 Grm Bleiglätte und erhitzt den Tiegel allmählich bis 
zur Rothglnth, wobei das Eindringen reducirender Gase zu 
yermeiden ist. Die Temperatur ist hierbei so zn rcguliren, 
dass die Bleiglätte nicht eher vollständig in Fluss geräth, 
bis die Kohle verbrannt ist. Nach ungefähr '/^ Stunden 
langem Glühen ist die Reduction beendet. Man giesst nun 
entweder die noch flüssige Glätte von dem Blei ab (siehe 
p 163) oder man zerschlägt den langsam erkalteten Tiegel 
und reinigt das reducirte Blei von der noch anhängenden 
Glätte 

34 Thle. redncirtes Blei entsprechen 1 Tbl. reinem 
Kohlenstoff. Bezeichnet a die gefundene Menge Blei, so 

drückt öj 100 das Verhältniss des Brennwerthes des un- 
tersuchten Brennstoöes zu dem des reinen Kohlenstoffes 
aus Ergaben sich z. B. nach der Reduction von 1 Grm. 
eines Brennmaterials 10 Grm. metallisches Blei, so ist dessen 

10 
Brennwerth -öj- 100^ 29,41 Proc. gegenüber dem des reinen 

Kohlenstoffs. 

Forchhammer benutzt statt der reinen Bleiglätte 
zur Reduction ein Gemenge von 3 Thln. Bleiglätte und 
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1 Tili Chlorblei, welches in einzelnen Fällen (so z B hei 
Torf and Höh) bessere Dienste als reine Bleiglätte leistet 
Ein grösserer Gehalt an Schwefelkies in dem zu unter 
Bnchenden Brennstoff macht die Be&timmuDg ungenau, indem 
dieser ebenfalls redncirend auf Bierglätte einwirkt 

Bestimmung der Koksausbeute. 

Die Bestimmung wird gewöhnlich derart ausgeftthrt, 
dass man 20—10 Grm. des gröblieb gepulverten und bei 
125" C. getrockneten BrennstofiFes in einem gut verBchlosse- 
nen Tiegel Uber der Gaslampe so lange erhitzt, als zwischen 
Tiegelrand und Deckel noch brennbare Gase entweichen. 
Hat die Gasentwickelung aufgehört, so stellt man den noch 
heissen Tiegel unter den Exsiceator und bestimmt sofort 
nach dem Erkalten dessen Gewicht. Wenn nach diesem 
Verfahren Übereinstimmende Resultate erhalten werden 
sollen, so muss man dafUr sorgen, dass'alle Proben unter 
möglichst gleichen Verhältnissen , als Gasdruck , gleiche 
Beschaffenheit des Brenners, und womöglich in ein und 
demselben I^egel ausgeitihrt werden. 



Zur Werthhestimmung der im Handel vorkommenden 
Soda wird in der Regel nur der Gehalt an Natriumcarbonat 
ermittelt, zu welchem Zwecke zwei verschiedene Wege ein- 
geschlagen werden können. Man ermittelt entweder die 
Menge der Kohlensäure oder man nentralisirt die wässerige 
Lösung der Soda mit einer Säure von bekanntem Gehalt 
und berechnet entweder aus der gefundenen Kohlensäure 
oder ans dem Volum der verbrauchten titrirten Säure die 
Menge von Natriumcarbonat. 

Was das erstere Verfahren anbelangt, so wird die 
Kohlensäure gewöhnlich aus dem Gewichtsverlust, den die 
Probe dnrch Zersetzung mit Säuren erleidet, seltener durch 
directe Wägung der ausgetriebenen Kohlensäure, wie dies 
p. 20 beschrieben wurde, bestimmt. 
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Von den vielen, zor BeBtimmnng der Kohlensäure ans 
dem Gewichtsyerloste rorgeschlagenep Apparaten will ich 
hier nur zwei, den FreeeniQB - Will'schen nnd den 
M hr'schen näber beschreiben. Der erstere beBteht 
ans zwei Kölbcbeo K und K' (Fig. 35), welche dnrcb 

Hg. 35- 




die zweimal rechtwinklig gebogene GlasrÜhre b mit einan- 
der verbunden sind. K enthält die zur Zersetznng der 
Probe dienende eoncentrirte Scbwefelsänre, K' die Auflösung 
def> Carbonats. Die Glasröhre d wird an ihrem äusseren 
Ende c durch ein Wachskttgelchen oder besser mit einem 
Holzpflöckchen oder GlaBstäbcbeu versclilossen ; die Röhre 
a ist an beiden Enden offen. Man füllt nun K zur Hälfte 
mit concentrirter Schwefelsäure und K' zn Va mit Wasser, 
bringt dann in letzteren Kolben die abgewogene Probe der 
bei 100" C. getrockneten Soda') und bestimmt das Gewicht 
des ganzen Apparates. Dann verdünnt man durch Sangen 
an a (mittelst eines KautBchukschlauches) die Luft in K 
resp. K', wodurch ein Theil der Schwefelsäure durch b nach 
K' hinüberfliesst und das Carbonat zersetzt wird. Die frei 
werdende Kohlensäure muss, da das Rohr d bei c ver- 



1) Der Wassergehalt der Soda wird durch Boliwachea GlUhen 
einer abgewogenen Probe beBtiiumt. 
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schlössen ist^ durch den Reet der in Ä" befindlichen Schwe- 
felsäure hindDrcbstreichen, wodurch sie vollkommen trocken 
aus a entweicht. Sobald die Gaeentwickelung in K' auf- 
hört, sangt man wieder an a und wiederholt dies so oft, 
bis alles Natriumcarbonat zersetzt ist. Schliesslich lässt man 
fast den ganzen Rest der -Schwefelsäure nach K', wodurch 
sieh der Inhalt des Kolbens so stark erhitzt, dass auch die 
in der Flüssigkeit absorbirt enthaltene Kohlensäure ausge- 
trieben wird, entfernt dann den Verschluss bei c und ersetzt 
dnreh Saugen bei a, die in dem Apparate enthaltene Koh- 
IcDSänre durch atmosphärische Luft. Nach dem Erkalten 
wird der Apparat gewögen. , Die Gewichtsdifferenz bezeich- 
net die Menge der ausgetriebenen Kohlensäure. 

Enthält die Soda Sulfide, Sulfite oder Hyposul- 
fite (rohe Boda), so entweicht neben Kohlensäure noch 
ScbwefelwasseratofT und schwefelige S&nre. Man fUgt dann 
zu der Lösung der Probe einen Ueberschuss von Kalium- 
chromat hinzu, welches die erwähnten Gase zn Schwefel- 
säure ■ oxydirt. Bei Gegenwart von Chloriden würde 
durch die frei werdende Chlorwasserstoffsäure ebenfalls ein 
zu hohes Resultat gefunden werden, welches durch einen 
Zusatz voii Silbersulfat vermieden werden kann. 

Die Einrichtung des Mohr'schen Apparates, welcher 
besonders, auch dann mit Vortheil angewendet werden kann, 
wenn Oxyde vorhanden sind, welche mit Schwefelsäure un- 
lösliche Sulfate bilden (z. B. zur Bestimmung der Kohlen- 
säure in Kalkspath), erhellt aus der Fig. 36. £" ist die 
zur Zersetzung der Substanz bestimmte Flasche von etwa 
100 CC. Inhalt, a enthält Chlorwasserstoffsänre, b coneen- 
trirte Schwefelsäure. Man operirt nun ähnlich wie vorhin 
und saugt an der Röhre c, indem man gleichzeitig den 
Quetschhahn bei d öffnet Letzterer wird sofort geschlossen, 
sobald eine Quantität ChlorwasserstofTsäure von a nach K 
binttbergefloBsen ist, wodurch die Kohlensäure die Röhre b 
passiren muss und durch die Schwefelsäure getrocknet wird. 
Hat die Gaseutwickelang nachgelassen, so wiederholt man 
die Operation und lässt schliesslich die ganze Menge der 
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Fig. 36. 



in a befindlichen ChlorwasserBtoffsäure in den Kolben K 
HiesBen. Man öSoet dann den Quetschhahn bei d nnd ent- 
fernt dnrch Sangen an c die noch im Apparate betindliche 
Eohleoftäare. 

Die andere Art, den Gehatt an Carbonat in einer Soda 
zu finden, besteht also in der Anwendung einer titrirten 
Sänre. Den Sättigungspunkt erkennt man daran, dasB Lack- 
mustinctur, welche man zu der Lösung des Alkalicarbonats 
hinzufügt, ihre Farbe von Blau in Roth umändert. Da man 
die Mengen der verschiedenen Oxyde genau kennt, welche 
nothwendig sind, nm mit einer bestimmten Säure ein neu- 
trales Salz zu bilden, so lässt sich ans dem Volum der ver- 
brauchten titrirten Säure die Menge von Carbonat leicht 
berechnen. 

Als Säure sind vorzüglich Schwefelsäure, Chlorwasser- 
stoffsäure oder Osalsänre in Gehranch. In Fabriken, wo 
derartige Bestimmangen täglich ausgeführt werden, stellt 
man sich, nm eine weitere Berechnung des Resultates zu um- 
gehen, gewöhnlich sogenannte Normalsäuren dar, d. h. solche, 
welche in 1 Liter das Molekttl der betreffenden Sänre, 
in Grammen ausgedruckt, enthalten. Bei Anwendung von 
Schwefeleänre oder Chlorwasserstoffeäure ist die Darstel- 
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lang einer KormalflUssigkeit ziemlich nmgtSndlich. Man ist 
daher stets genöthigt, den Titer einer Bolchen SSore dnrcli 
einen besonderen Versuch festzQstellen. Da die OxaMore 
leicht chemisch rein erhalten werden kann, so ist die An- 
wendung dieser Säure besonders dann vorzuziehen, wenn 
man sich möglichst rasch eine genan titrirte Lösung dar- 
stellen will. Man verwendet gewöhnlich eine Lösung, welche 
6,3 Grm. kryställisirte Oxalsäure (CjHj04 + 2HjO), in 
einzelnen Fällen auch eine solche, welche 0,63 Grm. Oxal- 
säure im Liter enthält. 

Sehwefeisänre und CblorwasserstofFsänre werden ge- 
wöhnlich '/io normal hergestellt. Annähernd wird dieser 
Gehalt erreicht, wenn man eine Schwefelsäure vom spee. 
Gewicht 1,032 oder eine Chlorwasserstoffsäure vom spec 
Gewicht 1,018 in Anwendong bringt. 

Tit er Stellung der Säure. Als Auegangspunkt 
dient chemisch reines trocknes Natriomearbonat. Da letz- 
teres schwer ganz rein zu haben ist und das Natriumhydro- 
carbonat (doppelt kohlensaures Natron) ehemisch rein im 
Handel vorkommt, so fllhrt man diesem durch schwaches 
Glühen in Natriumcarbonat ttber und löst eine gewogene 
Quantität desselben (etwa 1—1,5 Grm.) in Wasser. Diese 
Lösung versetzt man mit etwas Lackmustinctar ^} (es ist 
zweckmässig stets ein gleiches Volumen, sowohl bei der 
Titerstellung, als bei der nachfolgenden Analyse hinzuzu- 
fügen), läsat nun aus der Bürette allmählich von der zu 
titrirenden Säure hinzuflicssen , bis eine schwache Röthung 
der Flüssigkeit eintritt, und kocht. Durch das Kochen wird 
die in der Flüssigkeit absorhirt enthaltene Kohlensäure, 



1) Die Lackmuatinctur wird erhalt«ii, wenn man die im Handel 
vorkommenden LackmuswUrfel zuerst mit starkem Alkohol extrafairt, 
den Alkohol abgieset und nun mit heisscm Wasser auszieht Die 
Wäaseiige Lösung wird mit einigen Tropfen Schwefelsaure ange- 
sänert und dann mit einem UeberschaaB von Barytwasser verBetzt 
Mau entfernt dann d^n Baryt durch Einleiten von Kohlensaure, kocbt 
und filtrirt Die Lackmustinctur wird in offenen Gefassen aofbewahrt. 
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welche die Röthong des Lackmus bewirkte, ausgetriebeo 
und die Flüssigkeit wieder blan. Man fügt uun wieder 
eine Portion der SSure hinzu und kocht nohmals. ScbliesB- 
lich gelangt man zu einem Punkte, wo der nächste Tropfen 
der Säure die Flüssigkeit bleibend roth ßtrbt und die Farbe 
selbst beim längeren Kochen nicht mehr versehwindet, 
Dieser Punkt bildet die Endreaction. 

Diese Art der Titerstellung ist ziemlich mnetändlich 
und zeitraubend und ist besonders dann nicht zu empfehlen, 
wenn man nicht den Gehalt der Säare (oder bei Anwen- 
dung der Methode selbst, den Gehalt an Carbonat) ungefähr 
kennt nnddas znrZersetzungnothwendige Volumen annähernd 
berechnen kann. Man zieht es daher gewöhnlich vor, (nnd die- 
ses Verfahren ist anch genauer) einen Ueberschuss an Säure 
hinzuzufügen und diesen Ueberschuss durch eine Alkali- 
lösnng von bekannter Coneentration zurllckzutitriren. Mohr 
wendet hierzu Natronlange an, von welcher 1 CC. ein glei- 
ches Volumen der Säure nentralisirt Eine solche Lange 
besitzt, wenn man Säuren von der oben angegebenen Stärke 
verwendet, ein spee. Gewicht von 1,05. Die Natronlange 
bietet indess den Uebelstand, dass sie stets mehr oder we- 
niger Kohlensäure enthält, welche beim Versetzen mit einer 
Säure frei wird und anf die Farbe der Lackmnstinctur ein- 
wirkt Ersetzt man die Natronlauge durch Ammoniak, 
so tritt der Uebergang von Blau in Roth nnd umgekehrt 
sehr scharf hervor, da hier keine freie Kohlensäure ins Spiel 
kommt Der einzige Uebelstand, welcher der Anwendung von 
Ammoniak entgegentritt, ist seine Flüchtigkeit. Diese lässt 
sich indess leicht nmgehen, wenn man eine verdünntere 
Ammoniakflttssigkeit, etwa eine solche vom spec. Gewicht 
0,993 hierzu verwendet. 

Man stellt nun vorerst das Verhältniss der Säure zu 
der Ammoniakfltissigkeit (oder Natronlange) fest, indem 
man ein abgemessenes und mit Lackmustinctur versetztes 
Volumen der Sänre mit Ammoniak neutralisirt, bis die rothe 
Farbe der Flüssigkeit in Blau übergeht, und berechnet hier- 
aus, wie viele CC. Ammoniak 1 CC. der Säure entsprechen, 
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Dann fligt man, behufs Titerstellung der Sänre, einen Ueber- 
BchusH der letzteren zn der LöBung von Natrinmcarbonat 
hinzu und titrirt den üeberBchUBS (bei Anwendung von Am- 
moniak nach dem volktSndigen Erkalten) mit Natronlauge 
oder Ammoniak znrttck. Es ist wohl Überflüssig za erwäh- 
nen, dase man so lange Natronlauge oder Ammoniak zu- 
gibt, bis die Farbe der Flüssigkeit von Roth in Blau 
Hbergeht. 

Werden n CC. Ammonidt «ur Sättigung von m CC. der 

Säure verbraHcbt, so entspricht 1 CC. der Säure CC. 

Ammoniak. 

Wurden zur Uebersfittignng des Natriumearbonats rCC. 
Sänre verbraucht und zum Ruektitriren des Säureüberschusses 

t CC. Ammoniak, welche also t CC. Säure entspre- 
chen, 90 waren zur Neutralisation des Natrinmcarbonats 

r ^ t CC. Säure nöthig. 

Bezeichnet man letztere mit t und hat man a Onn. 
Natriumcarbonat znm Versuche angewandt, so entspricht 

1 CC. der Säure — Grm. Na,CO,. Hieraus lässt sich eben- 
falls der Gehalt an wasserfreier Säure in 1 CC. derselben 
leicht berechnen. Entspricht z. B. bei Anwendung von 
Schwefelsäure 1 CC. derselben a Grm. Natriumcarbonat, so 
findet man den Gehalt an wasserfreier Schwefelsäure in 
1 CC. nach der Proportion: Na,CO, : SOj ^ a : x. 

Die Bestimmung des Gehaltes an Natrinmcarbonat in 
irgend einer Sodaprobe geschieht nun genau, wie die Titer- 
stellung der Säure. 

Enthält die Soda Natronhydrat(Aetznatron), Schwe- 
felnatrium oder Natriumhyposulfit, so werden diese 
ebenfalls bei der' Titrimng mit einer Säure zersetzt und 
unrichtigerweise als Natrinmcarbonat in Rechnung gebracht '). 



1} Enthält die Soda kein Hfposnlfit, flo kann man zur Osyda- 
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Zur Beatimmnng dee Natronhydrats neben Natrinmcar- 
bonat ftillt man die wässerige Losung der Soda mit einem 
Ueberechuss von Ghlorbarynm, tiltrirt das Baryumcarbonat 
ab nnd bestimmt in dem Filtrate, oder in ejnem aliquoten 
Theil desselben, das Natronhydrat mit einer Säure von be- 
kamitem Gehalt, indem man, wie oben angegeben, verfUbrt. 

Schwefelnatrium und Natrinmhyposulfit können beide 
durch eine Jodlüsong von bekanntem Gehalt bestimmt wer- 
den (p. 229 und p. 79). Man sSuert hierzu die Auflösung 
einer neuen Portion mit Essigsäure ao, versetzt mit Stärke- 
kleister nnd titrirt mit Jodlösung, wodurch man den Gehalt 
an Schwefelwasserstoff und unterschwefeliger Säure erföhrt. 
Eine zweite Pottion fällt man mit ammoni^alischer Zink- 
Ißsnng oder Manganosydulsulfat, so lange noch ein Nieder- 
schlag entsteht, filtrirt daö Schwefelzink resp, Schwefelman- 
gan ab und bestimmt in dem Filtrate die nnterschwefelige 
Säure ebenfalls mit Jodiöenng. Die Menge der zur Zer- 
setzung des Schwefelnatriums erforderlieh gewesenen Jod- 
lösung ergibt sich dann aus der Differenz. 

Anstatt die dem gefundenen Öchwefelnatrinm etc. ent- 
sprechenden CG. Normalsänre in Abzug zu bringen und die 
Menge tob Natriumcarbonat aus dem Rest der verbrauchten 
Säure zu berechnen, zieht man es auch zuweilen vor, das 
Natriumcarbonat durch eine directe Bestimmung zu ermitteln. 
Zu dieser Bestimmung ist der oben erhaltene Niederschlag 
von Baryumcarbonat geeignet, und man kann die im 
Niederschlage enthaltene Kohlensäure entweder mit titrirter 
Chlorwasserstoffsäure oder auch gewichtsanalytisch, nach 
dem p. 20 angegebenen Verfahren bestimmen. 

Fresenius') verbindet die Bestimmungder Kohlensäure 
mit der des Schwefelnatriums und wendet hierzu einen, 
dem p. 20 beschriebenen ähnlichen Apparat an. Zu dem 
Versuche selbst wird eine abgewogene Probe der Soda in 



tion der Schwefelverbindung die Soda vorher mit Kaliumchlorat e 
hitzen und die wässerige Lösung der Schmelze titriren. 
1) Zeitschrift für analftisctie Chemie, Jahrg. 10 p. 75. 
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dem Kolben K mit Chlorwasserstofiaänre zersetzt Zur Coa- 
densation der sich beim nachheri^n Kochen verflOchtig^en 
den ChlorwasserstoSsäure ersetzt man dag kugelförmige 
Rohr ö durch einen aufwärts gerichteten Kühler (siehe Fi 
gur 21 p. 204). Die Röhren / nnd g werden wie früher be 
schickt. Zur Absorption des Schwefelwasserstoffs yerbmdet 
man^ mit zwei U- förmig gebogenen, Knpfervitriol-Bimsatein 
und Cblorcalcium enthaltenden Röhren und diese mit 
den Natronkalkröhren k und l. Im Uebrigea bleibt 
der p. 20 beschriebene Apparat unverändert Der Kupfer- 
vitriol - Bimsstein wird erhalten, indem man den zu erbseo- 
grossen Sttlcken zerkleinerten Bimsstein mit einer beisseo 
concentrirten Lösung von Kupfervitriol (auf 60 Grm, Bims- 
stein etwa 30 Grm. Kupfervitriol) ttbergiesst und zur Trockne 
verdanipft. Die getrockneten Stücke werden noch i Stun- 
den bei ungeföhr 150 — 160" C. erhitzt und in einem ge- 
schlossenen Geisse aufbewahrt. Die Füllung der beiden 
Eöbren geschieht wie die der Natronkalkröhren (% Kupfer- 
vitriol-Bimsstein und ^/i Chlorcaicium). Man operirt nun 
ähnlich, wie dies p. 22 angegeben wurde, nur mit dem 
Unterschiede, dass zur Austreibung des Schwefelwasserstoffs 
die in K befindliche Flttssigkeit einige Zeit hindurch ge- 
kocht werden muss, nnter fortwährendem Dnrchleitcn von 
atmosphärischer ImÜ. Aus der Gewichtszunahme der beiden 
Kupfervltriol-Bimssteinröhren und der Natronkalkröhren er- 
gibt sich die Menge von Schwefelwasserstoff resp. Kohlen- 
säure. 

Enthält die Sodaprobe unterschwefeligsaures Salz, so 
ist zu berücksichtigen, dass dieses durch Chlorwasserstoff- 
säure, unter Bildung von schwefeliger Säure, zersetzt wird. 
Letztere würde nun ebenfalls von Natronkalk aufgenommen 
und als Kohlensäure in Rechnung gebracht. Um in diesem 
Falle die Methode anwenden zu können, musB zwischen der 
zweiten Kupfervitriol - Bimssteinröhre und der Natroukalk- 
röhre n ein mit Chromsänre gefülltes Rohr (siehe p. 198) 
nnd noch ein Cblorcalciumrohr eingeschaltet werden. 

DieSodadesHandelsenthältstets noch Cblornatrinm 
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und Kfttriumsulfat, welche wie gewöhnlich bestimmt wer- 
deo. Bei der maassanalytiBchen Beetimmnng der Chlorwas&er- 
stoffeSure mit Silbemitrat (p. 30) neatrajisirt man die Auf- 
lösnng der Frobe rorerst mit Salpetersäure, eo dass die 
Flüssigkeit nur noch schwach alkalisch reagirt. 

Pottasche. 

Es sind hier dieselben Bestimmungen wie vorhin aus- 
zuführen. Ist der Pottasche Soda beigemengt, so hat die 
Titrirung mit einer Säure keinen Werth; es muss dann der 
Gehalt von Kalinmcarbonat neben Natriumcarbonat bestimmt 
werden. Zu diesem Zwecke säuert man die wässerige Lö- 
sung der Pottasche mit Essigsäure an, erhitzt, bis die 
Kohlensäure verjagt ist, und fällt die noch heisse Flüssig- 
keit mit Bleiacetat. Nach dem Erkalten bringt man die 
Flüssigkeit auf ein bestimmtes Volumen und pipettirt, sobald 
sich der Niederschlag vollständig abgesetzt hat, ein gewisses 
Volumen ab, Welches, zur Entfernung des BleiUberscbusses, 
mit Schwefelwasserstoffgas geföllt wird. Die von Schwefel- 
blei abfiltrirte Flüssigkeit wird auf Zusatz von Chlorwasser- 
stoffsäure in einer gewogenen Flatinschale zur Trockne ver- 
dampft und die Summe von Cblorkalium nnd Chlornatrium 
bestimmt (p. 13). Man kann nun entweder die Menge von 
Cblorkalium dnrch Fällen mit Flatinchlorid fp. 29) oder 
auch das Chlor (gewichtsanalytiscb oder maassanalytisch) 
bestimmen (p. 5 und p. 30) nnd aus dem gefundenen 
Cblorkalium und Chlornatrium auf Kalium- und Natrium- 
carbonat berechnen. 

Weinstein und andere s&ner reagirende Salze. 

Zur Bestimmung des Kalinmbydrotartrats im rohen Wein- 
stein titrirt man dessen wässerige Lösung mit Natronlauge 
oder Ammoniak. Der Gehalt letzterer Lösungen anNatron oder 
Ammoniak wird dnrch eine Säure von bekanntem Gehalt 
fixirt (p. 283). Den Weinstein bringt man durch Kochen 
mit einer genügenden Menge Wasser in Lösung, filtrirt den 
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RUckstaad von Kieselsäure etc. ab , versetzt das Filtrat mit 
Lackmnstinctur nnd lässt die Alkalifösuog (bei Änwendnug 
TOD Ammoniak erst nach voUstündigem Erkalten) binzo- 
fliesscD, bis die rotbe Farbe in Blaa ttbergeht. 

Bei einzelnen Weinsteinsorten findet nicht ein Ueber- 
gaag in Blau, sondern in Grün statt, welche Endreaction 
gleich Bcbarf markirt ist 

Die Natron- oder AmmoniaktlUssigkeit von bekannter 
Stärke kann ebenfalls noch zur Beetimmung anderer Salz- 
iQsangen von sanrer Keaction, so znr Bestimmung von 
Ealinm- oder Natrinmhydrosnlfat, Kalinmhydro- 
oxalat etc. und selbstverständlich auch znr Bestimmung 
freier Säuren (Schwefelsäure, Chlorwasserstoff- 
säure, Salpetersänre, Osalsäure, Citronensäure 
etc.) benutzt werden. 

Seife. 

Bei der Werthbestimmnng der Seife handelt es sich 
gewöhnlieh um die Menge von Alkali, Fett und Wasser. 

Ersteres kann leicht durch Titriren mit Schwefel - oder 
Chlorwasserstoffsäure von bekanntem Gehalt besticpmt wer- 
den. Mjm löst eine abgewogene Probe der Seife in Wasser 
und lässt ans der Bürette ^o viel von dei Säure hinzufliessen 
bis ein Tropfen der Flüssigkeit auf Lackmuapapier emen 
rothen Fleck erzeugt. Nimmt man diese Operation in einer 
gewogenen Porzellanschale vor so kann dieselbe Probe 
zur Bestimmung des 1^ ettgehalte» dienen Man lasst dann 
die mit Säure ncutralisirte FlUssigkeifr eikalten trennt letz 
tere von dem erstairten Fett und erwärmt dasselbe anfZu 
satz von destillirtem Wassei um die ktztcn Reste des in 
dem Fett eingeschlossenen Alkalis zu entfernen Nach dem 
Erkalten wird das Wa'^ser abgegossen und das Fett in der 
Porzellanschale bei ungefähr 110" C bis zum constanten 
Gewicht getrocknet. 

Ist der Seife Soda beigemengt, so lässt sich letztere 
durch Bestimmung der Kohlensäure (nach p 20 oder p. 280) 
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ermittelD. Man kann aach eine abg:ewog:ene Probe der 
Seife mit absolntem Alkohol extrahiren, das unlöBliche 
Natrinmcarbonat nach deib Filtriren nod Auswaschen in 
Wasser Itisen und titrimetrisch bestimmen. 

Der Wassergehalt der Seife ergibt sich aus dem 
Gewichtsverlust der bei 110—120" C, getrockneten Probe. 



Salpeter. 

Hanptbeatandtheil : Ealinmnitrat, gewöhnlich neben 
Ifatrium-, Calcinm- und Kagnesiumnitrat, ferner 
Chlöralkalien und Alkalisnlfate. 

Enthält der zu nntersncheude Salpeter keine anderen 
Nitrate beigemengt, so kann man den Gehalt an Kalium- 
nitrat aus der vorhandenen Salpetersäure berechnen. 
Wie bereits p. 217 erwähnt wurde, zersetzen sich Nilrate 
mit Eiseuoxydulsalzen, bei Gegenwart von Chlorwasserstoff- 
sänrc, unter Bildung von Eisenoxydsaiz, Wasser und Stick- 
oxydgas. Zur Bestimmung der Salpetersäure erhitzt man 
nun eine Probe des Salzes bei Luftabschluss (siehe Fig. 5) 
mit einer gewogenen, UberschUssigeo Menge von metallischem 
Eisen oder Eisenoxjdul-Ammoninmsulfat {p. 61) auf Zu- 
satz von Gfalorwasserstoffsäure. Nach beendigter Zersetzung 
ermittelt man entweder den ßest nicht oxydirten Eisenoxj- 
dulsalzes mit Chamäleon oder Ealiumbtchromat (p. 59 nnd 
63), oder man bestimmt direct das gebildete Eisenoxydsalz 
mit Zinncblortlr (p. 64). Die Berechnung ergibt sich leicht 
aus der p. 217 gegebenen Formel. 

Wenn es sich nm Bestimmung des Handelswerthes eines 
Salpeters handelt, welcher ausser dem Ealinmnitrat noch 
andere salpetersaure Verbindungen enthält, so ist die vor- 
stehende Methode nicht anwendbar. Es bleibt dann nichts 
anderes ttbrig, als eine Bestimmung des vorhandenen Ea- 
liums vorzunehmen. Man fuhrt zuerst die Nitrate in Chlo- 
ride über, welches entweder durch wiederholtes Eindampfen 
der Probe mit rauchender ChlorwasserstoffsSure oder auch 
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durch mehrfaches GtUhen mit Ghlorammoniam geschehen 
bann. Das Kalium wird als Kaliamplatinchlorid bestimmt 
(p. S9). 

Enthält der Salpeter Calcinm- oder Magnesinm- 
Terbindungen, so müssen diese vorher entfernt werden 
(p. 32). ^ 

Die Bestimmung der Schwefeleänre nnd Cfalor- 
waseerstoffsSnre geschieht nach p. 2 nnd p. 5. • 

Der Wassergehalt wird durch Trocknen der Prohe 
bei 120" C. ermittelt. 

SchiesspnlTer. 

Bestandtheile : Salpeter, Kohle, Schwefel 
(Wasser). 

Die gebrfinchliehBte Methode der Analyse des Schiess- 
pulvers besteht darin, dass man- eine Ober concentrirter 
- Schwefelsäure im Exsiccator oder bei 70* C. getrocknete 
Probe desselben auf einem gewogenen Filtrum mit heissem 
Wasser, bis zur vollständigen Entfernung des Salpeters 
auswäscht. Man dampft das Filtrat in einer gewogenen 
Platinschale zur Trockne nnd bestimmt das Glewicht des bei 
120' C. getrockneten Rückstandes. Die Gesammtmenge von 
Kohle und Schwefel ergibt sich dann aus der Differenz. 
Um die Menge des letzteren zu bestimmen, extrahirt man 
den trocknen Rückstand aaf dem Filter mit Schwefelkohlen- 
stoff oder auch mit Schwefelammonium. Man kann nun 
entweder den Schwefel aus der Differenz berechnen, indem 
man das Gewicht der bei ICD' C. getrockneten Kohle be- 
stimmt, oder m^n verdampft, bei Anwendung von Schwefel- 
kohlenstoff, das Fiitrat zur Trockne und bestimmt das Ge- 
wicht des bei 70" C. getrockneten Schwefels. 
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Ilen zur Berechntmg der Analysen '). 





Atom- reep. Mole- 


100 TheUe ent- 




knlargewicht 


aprecben: 


iMiiu 


AI 27,3 






Al,0, 102,48 


53,28»! 


itia»! 


Sb 122 




>xydantimo- 


SbO, IM 


79,22 Sb 


snlfUr 


SbjS, 340 


71,76 Sb 


SM 


A. 74,9 




imaraenat 


Mg,A8,0, 809,4 


48,42 li . 
74,21 11,0. 
63,89 4.,0, 


inun&gDesiQm - 

t 


2MgO(NH,),0 
Ab,0. + H,0 


39,49 *« 




379,34 


60,53 lnjOj 
52,il A«,0, 


IfUr 


As,S. 245,74 


60,96 »■ 
80,44 A>,0, 


itjra 


Ba 136,8 




iulfat 


BaSO, 232,62 


58,81 B. 
65,67 BlO 


orbaryum 


BaSiFl, 279,4 


48,96 Ba 
54,67 BaO 


irilliiu 


Bo 7,0 





I Texte sind zum Theil die frilher gebräuchlichen Atom- 
benutzt worden; ' zur genauen Bereuhnung der Analysen 
) Tabellen zu wählen. 
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Atom- reep. Mole- 


100 Theile eat 




k.largertoM. 


aprechen 


Iki 


Pb 206,4 




Bleioiyd 


PbO 222,36 


92,82 n 


Cblorblei 


PbCl, 277,14 


74,47 n 
80,23 PbO 


Sehwefelblei 


PbS 238,38 


86,68 n 
93,28 HO 


Bleisnlfat 


PbSO, 302,22 


68,29 Pb 
73,67 PbO 


l<t 


B 11 




Borsäare 


BjOs 69,88 


31,43 1 


BorflaoTkalinm 


KBFl, 126,1 . 


8,73 B 
27,76 B,0, 


Inm 


Br 79,75 




Bromsilber 


AgBr 187,41 


42,66 »t 


CldBin 


Cd 111,6 






CdO 127,56 


87,49 a 


Schwefelcadminm 


CdS 143,68 


77,73 U 
88,84 CJO 


Caeuim 


Cs_133 




Cildui 


Ca 39,9 




Kalk 


OaO 55,86 


71,41 €a 


Calciumcarbonat 


CaCOj 99,75 


40,00 Ca 
56,00 CO 


Calcinrnsiüfat 


CaSO, 136,72 


29,398 ta 
41,16 CaO 


Cet 


Ce 138 




CU>r 


Cl 36,37 




ChlorBÜber 


AgCl 143,03 


24,73 Cl 


Ckita 


Cr 62,4 




Chromoxyd 


Cr.O, 152,68 


68,64 Cr 
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Atom- resp. Mole- 


— 
100 Theile ent- 




kulargewiclit. 


sprechen. 


Baryomcbromat 


BaOrO, 263,04 


20,71 Cr 
80,17 Cr,0, 
39,63 trO, 


Bleicfaromat 


PbCrO, 322,64 


16,24 Cr 
23,66 Cr,0, 
31,08 CrO, 


Dil;« 


Di 96 




Elia 


Fe 66,9 






Fe,0, 169,68 


r0,01 Fe 
90,00 FeO 


Erbiam 


E 112,6 




n»r 


Fl 19,1 




Flaorcalcinm 


OaFl, 78,1 


48,91 Fl 


«•U 


An 196,6 




Iidlia 


Jn 113,4 




M 


J 126,63 




Jodsilber 


AgJ 234,19 


64,03 J 


Jodpalladinm 


PdJ, 369,26 - 


70,44 J 


Irilln 


Ir 196,7 




Kalim 


K 39,04 




Cblorkalinm 


KCl 74,41 


52,47 K 
63,19 11,0 


Kaliumsnlfat 


K,SO, 173,90 


44,89 K 
54,08 K,0 


EaUiunplatinchlorid 


K,PtCl, 487 


16,03 K 
19,31 E,o 
30,66 IQ 
36,71 1,80, 


Ktbalt 


Co 58,6 




Kobaltoxydul 


CoO 74,56 


78,69 Ci 
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Atom- resp. Mole- 
kolargewicht 


100 Tteile ent- 
«prechei. 


(•Uenhir 
Eohlensänre 
Calciumcftlbonat 


C 11,97 
00, 43,89 
CaCO, 99,76 


27,27 C 
44,00 CO, 


Knpferoxyd 
Schwefelkupfer 


Cu 63,3 
CuO 79,20 
Cn.S 168,58 


79,86 Ca 
79,83 Ca 


Uithli 


La 92,6 




LHUim 
OhlorUtWnin 

LithiamBnlfat 


Li 7,01 
Lia 42,38 

Li,SOi 109,84 


16,64 U 
36,37 11,0 
12,76 U 
27,29 11,0 

rr,i7 iia 


lae>e>in 
Magnesia 

phst 


Mg 23,94 
MgO 39,90 
Mg,P,0, 221,62 


60,00 «s 
21,61 !{ . 
36,02 tgt 


HanfaD 
Mangansnlfllr 

Manganoxydnloxyd 


Mn U,8 
MnS 86,78 

Mn.O. 228,24 


63,15 Mi 
81,64 HiO 
90,73 lh,0, 
72,03 Ha 
93,01 HaO 
103,496 lh,0. 


MdljUii 
MolybdänsulfUr 


Mo 95,6 
MoS, 191,64 


49,91 !• 


»alrin 
Chlornatrium 


Na 22,99 
NaCl 68,36 


39,39 Ja 
53,0? Sa,0 
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Ätora- reip. Mole- 


100 'rheile 




kulargewicht. 


sprechen 


Natriumanifat 


Na,SO, 141,80 


32,42 Sa 
43,68 lla.0 


Nickel 


Ni 58,6 




Nicteloxjdnl 


NiO 74,66 


78,69 m 


irNk 


Nb 94 




Oimha 


08 198,6 




rallaligm 


Pd 106,2 




rhwpW 


P 30,96 




Magnesiumpyrophos- 


Mg,P,0, 221,52 


27,95 P 


phat 




63,98 PA 
85,69 PO, 


CalciumphoBphat 


Ca,P,0, 309,ao 


46,82 P,0, 
63,24 a,PO, 


FlaÜB 


Pt 196,7 




«aetUber 


Hg 199,8 




Schwefelquecksilber 


HgS 231,78 


86,20 «g 


Qnecksilberchlorür 


HgOl 235,17 


84,96 Dg 


KkdJDm 


Eh 104,1 




KuUdhii 


Rh 86,2 




Knlkem'aii 


Ku 103,5 




Saienlil 


15,96 




Scli.«fel 


S 31,98 ■ 




Baryninanlfat 


BaSO, 232,62 


13,75 S 
34,33 SO, 
41,19 SO, 


Selen 


Se 78 




»er 


Ag 107,66 




Chlorsilber 


ÄgCl 143,03 


76,27 15 
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Atom- reap. Mole- 


100 Tbeile ent 
sprechen 


Silidam 
KieaelsäDre 


Si 28 
SiO, 59,92 


46,73 Si 


Stitkibf 
Chlorammonium 

Ammouiumplatin- 
chlorid 


N 14,01 
NH.Cl 53,38 

N,H,PtCl, 444,91 


26,24 II 
31,87 H, 

6,297 S 

7,65 ira, 

8,09 81, 


Strenliu« 
Strontiumsulfat 


Sr 87,2 
SrSO, 183,02 


47,6! Sr 
66,36 8rO 


TalbJ 


Tal82 




Telln 


Te 128 




naltn 


n 202,7 




n<riia 


m 116,6 




Tibi 


Ti 48 




KtauIiK 


TiO, 79,92 


60,06 li 


InD 

Uranoxydul 
Uranoxyduloxyd 


ür 120 
ürO 136,96 
Dr.O, 423,84 


88,26 tr 
84,94 tr' 


Tai>«> 


V 51,2 




Wanmtiir 
Wasser 

Tlnilli 
Wismuthoxychlorid 


H 1 

H,0 17,96 
Bi 2ff7,5 
BiClO 268,83 


11,14 ■ 
80,17 li 


Wllfru 
Wolframsäure 


W 184 
WO, 231,88 


?9,36 W 
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Atom- reep. Mole- 
kulargewicht. 


100 Theile ent- 
sprechen; 


lilriu 


¥61,6 




lilk 

Zinkoxyd' 
Schwefelzink 


Zn 64,9 
ZnO 80,86 
ZnS 96,88 


80,26 Zl 
66,99 Zi 


liiii 

ZiDDOxyd 


Sn 117,8 
SnO, 119,78 


78,68 Si 


Zitk« 
Zirkonerde 


Zr90 
ZrO, 121,92 


73,82 Zr 
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Tabelle der Tension des Wasserdami^es für 
die Temperaturen von 10<* C. bis 25" C. 



Temperalm. 


Tension. 


10» C. . 


9,165 Um 


11» , 


9,T92 , 


12" » 


10,457 „ 


18* „ 


11,162 „ 


14* » 


11,908 „ 


»5« „ 


12,699 „ 


16" „ 


13,536 , 


17* , 


14,421 , 


18", 


16,367 „ 


19» , 


16,346 „ 


20" „ 


17,391 , 


21" , 


18,496 „ 


22" „ 


19,659 „ 


23" , 


20,888 „ 


24" „ 


22,184 „ 


25» „ 


23,660 „ 



Tabelle sur Berechnung der H&rtegrade aus 
den verbrauchten CC. Seifenlösung. 





Härtegrade. 


3,4 CC. 




0,6 


6,4 , 




1,0 


7,4 „ 




1,6 


■ 9,4 „ 




2,0 


Die Differena toe 1 CC. 


SeifenlSsniig 


= 0,26. Härtegrade 


11,3 CC. 




2,5 


13,2 , 




. 3,0 


16,1 . 




3,6 


17,0 „ 




4,0 


18,9 , 




4,6 


20,8 , 




6,0 



Die Differenz von 1 CC. Seifenlösmiff = 0,26 Härtegrade. 
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'erbrauchte Sei/enlö3Ung. 


Härteymde. 


22,6 CO. 


5,6 


21,4 , 


6,0 


26,2 , 


6,6 


28,0 „ 


T,0 


29,8 „ 


7,5 


31,6 „ 


8,0 


iffcrenz von i CC. Seifenlösung : 


= 0,277 Härtegrade. 


33,4 CC. 


8,6 


36,0 „ 


9,0 


36,7 , 


9,6 


38,4 , 


10,0 


40,1 , 


10,6 


41,8 „ 


11,0 


ifferenz Ton 1 CC. Scifenlösung ; 


= 0,294 Härtegrade. 


43,4 CC. 


11,6 


4B,0 „ 


12,0 


ifferenz von 1 CC. Scifenlöating 


= 0,31 Härtegrade. 



.by Google 
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Alu mini NID. 

Bestimmung der Thoneide 23, — in durch Säuren nicht zersetz- 
baren Subatanzeo 121. 

Trennung der Thonerde vonArsen 71, — von Calcium 95, 108, — 
von Chrom 73, — von Eisen 67, 74, 244, — von Kalium 23, — 
von Knpfer 71, — von PhoBphorsäure 67, 97, 244, — von Queck- 
silber 169, 170, — von Titan 190, — von Zink 128. 

Antimon. 

Bestimmung des Antimons als Antimonosydantimoniat 39, — als 
Antimonsulflir 38, — maaasanalytische Bestimmung 156, 181. 

Trennung des Antimons vonArsen 52, 55, 143, 177, 178, — von 
Blei 38, 148, — von Cadmium 94, — von Eisen 148, 190, — von 
Kobalt 148, — von Kupfer 94, 148, — von Nickel 148, — von 
Selen 172, - von Silber 148, — vonWismuth 148, — von Zink 
148, — von Zinn 51. 

Arsen. 

Bestimmang des Arsens als Ammonium-Hagnesiumarsenat 54, — 
als ArsensulfUr Ö2, — als Magnesinmarsenat 54. 

Trennung des Arsens von Antimon 52, 55, 143, 177, 178, — von 
Blei t48, — von Cadmium 94, — von Calcium 71, — von Eisen 
71, 148, — von Kobalt 148, — von Knpfer 72, 148, - von 
' Magnesium 71, — von Hangan 71, — von Nickel 148, — von 
Selen J72, — vonSilber 148, — von Thonerde 71, - vonWis- 
muth 148, — von Zink 148, — von Zinn 52. 
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BarTUni. 

Bestimmmig des BaryaniB als Bai^tuncarbonat 4, — kIs Baryum- 
snlf&t i, — als KleselflDOrbaryuu) 14. 

Treminilg des Barynms tod den Alk^ien 32, 85, — von C&lcinm 
14, 16, 85, — von Eisen 85, — von Gold 137, — von Kobalt 
85, — von Enpfer 85, — von Magnesium 16^ 85, — von Man- 
gan 85, — von Nickel 85, — von Schwefelsänre 27, — von 
Selen 172, — von Strontiam 16, 246, — von Uran 172. 

Trennung des Bar; msulfats von Kieselaänre 119. 

Blei. 

Bestininiimg des Bleis als metallisches Blei 163, — als Bleisnlfat 
35, — als Chlorblei 17, — als Schwefelblei 17. 

Trennung des Bleia von Antimon 38, 148, — von Arsen 148, — 
von Cadminm 50, — von Chrom 17, — von Eisen 89, 120, — 
von Gold 163, — von Kobalt 185, — von Kupfer 35, — von 
Hangan 89, — von Molybdän 152, 164, — von Natrium 152, — 
von Nickel 185, — von Phosphor 152, — von Quecksilber 50, 
170, — von Selen 172, ~ von Silber 163, — von Wismuth 41, — 
von Zink 35, 43, — von Zinn 39, 48. 

Trennung des Bleioxyds von Bleitetraoxyd 166, — des Bleisnl- 
fats von Kieselsäure 162. 

Bor. 

Bestimmnug der Borsäure 103, 110. 

Trennung der Borsäure von Brom, Jod, Flnor 237, — von deo 
Oxyden 102, — von Kieselsäure 133. 



Bestimmnng des Broms neben Chlor 241, — maassanalytiscbe Be 

Stimmung mittelst Chlorwasser 241. 
Trennung des Broms von Borsäure 237, — von Jod 2-10. 

Cadmium. 
• Bestimmung des Cadminms als Cadmiumoxyd 50, - als Sdawefel 
cadminm 50. 
Trennung des Cadmiums von AnÜmou 94, — von Arsen 94, - 
von Blei 50, - von Kupfer 90, 179, — von Wismuth 50, 179, - 
von Zink 90, — von Zinn 49. 
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Cakiu. 

BestimmuDg des Calcinms als Calcinmcuboiiat 1, — als Caldnm- 
oxyd 1, — als Calciumsnlfat 95. 

Treunnng des CalciumH von den Alkalien 87, Sb, — von Anen 
71, — von Baryum 14, 16, 85, — von BorsHure 102, — von 
Chrom 73, — von Eiaen 56, 58, 95, — von Gold 137, — von 
Kobalt 86, — von Kupfer 71, — von Hagnesium 16, 19,59, 95, 

— von Mangan 59, 109, 117, — von Nickel 86, — von Phoe- 
phörsänre 67, 95, 97, — von Quecksilber 169, 170, — von Schwe- 
felsSare 16, — von Selen 172, — von Strontiom 15, — von 
Thonerde 95, 108, — von Uran 172,*— von Wolfram 174, 175, 

— von Zirkon 135. 

Chlor. 

Bestimmnng der Cblorwasserstoffsänre als Chlorsilber 5, — in, 
in Wasser nnl^slichen Substanzen 99, — maassanalytische Be- 
stimmnng 30, 289. 

Trennung der CblörwasserstoffeÜure von Brom- und Jod- 
, wasserstofftönre 241. 

Chrom. 

Bestimmang des Chroms als Baryumchromat 74, — alsChromosyd 
17, — in durch Säuren nicht aeraetzbaren' Substanzen 73. 

Trennung des Chroms von Blei 17, — von Calcium 73, — von 
Eisen 73, 190, — von Kalium 18, — von Hagneainm 73, ~ 
von Mangan 73, — von Thonerde 73, — von Utan 190. 



Bestimmong dea Eisens als Eisenoxyd 11, — des Eiaenozyduls 
in durch SSnren nicht zersetzbaren Substanzen 129, — des Eisen- 
oxfduls-in Hineralwaaseni 212, 231, — des Eisenoxyds in 
durch SSuren nicht zersetzbaren Substanzen 70, — maassanaly- 
tisohe Besämmnng des Eisenoxyds mit Zionchloriir 64, — des 
EisenoxydulB mit Chamäleon 59, — mit Ealiumbi Chromat 63. 

Bestimmnog des Eisenosyds neben Eiaenoxydul 70, 118, — dea 
metallischen Eisens neben läsenoxyd und Eisenoxydnl 118. 

Trennang des Eisens von den Alkalien 87, — vonAntimoa 148, — 
von Arsen 71, 148, — von Barynm 85, — von Blei 89, — von 
Calcium 19, 56, 58, 95, — von Chrom 73, 190, — von Gold 
137, ~ von Kieselsäure 67, — von Kobalt 47, — von Kupfer 
71, — von Hagnealum 19, 56, 58, - von Mangan 56, 58, 
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46, — von Phosphor 152, — von Phosphoreäure 
von Quecksilber 169, 170, — von Selen 172, 
äe 67, 74, 190, 214, — von Titan 190. — von 
on Wolfram 174, — von Zink 90, — von Zinn 
ton 134. 

Fluor. 

uors 97. 

irs von Borsäure 237, - von Rieselaänre 98, — 

n 97, — von Phosphorsäure 97. 

coid. 

jids 137. 

is von den Alkalien 137, — von Barfum 137. 
3, — von Calcium, Elsen, Kobalt, Kupfer, Mag- 
1 137, — von Molybdän 152, — von Nickel 137, 
or 152, — von Silber 164, — von Strontium 137 , 
171, — von Vanadin 152. 



Dds als Jodpalladium 239, — maassanal^tische 
ittelst Chlorwasser 240, — mittelst Natriumbypo- 

s von Borsäure 237, — von Brom 240, 

Kali Hin. 

aliums als Chorkalium 18, — als Ranumplatin- 
ala Kaliumaulfal 24, — in durch Säuren nicht 
ibstanzen 124, 127, - indirecte Bestimmung von 
iben Chlomatrium 29, — von Kaliumsulfat neben 
lalytiscbe Bestimmung des Kalium- 



inms von Baryum 33, 85, — von Borsäure 102, 
m 87, 95, — von Chrom 18, — von Eisen 87; 
37, — von Kobalt 87, — von Kupfer 85, — von 
0, - von Magnesium 32, 248, — von Mangan 87, 
1 29, 33, — von Nickel 87, — von Phosphorsäure 
onerde 23, ~ von Uran 172, — von allen flbri- 
ittelst Barytw asser 247. 
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Robalt. 

BeBtimmung des KobaltB als metallisches Kobalt 9, — iodirect« 
Bestimmung ale Kobalt-Kaliumiiitrit 10, — indirccte Bestimmung 
mittelst Quecksilbe rosydul nilrat 146. 

Trennung des Eobalts'von den Allcalien 87, — von Antimon 148, 

— von Arsen 148, — von Ba^yum 85, — von Blei 185, — von 
Calcium 86, — von Eisen 47, — von Gold 137, — von Kupfer 
85, — von Magnesinm 86, — von Mangan 86, 128, 191, — von 
Molybdän 153, — von Nickel 46, 145, ~ von Phosphor 152, " 

— von Quecksilber 170, - von Selen 172, — vpn Uran 172, 

— von Vanadin 152, — von Zink 147. 



Kohlenstoir. 

Bestimmnng des Kohlenstoffs in stickstofibaltigen Substanzen 
263, 275, — in Roheisen durch Verbrennen in Sauerstoffgaa 198, 

— nach der Methode von Weyl 200, ~ nach Berzelius 202, — 
nach Wtthler 202, — mittelst Chrorasäure 205, — eolorimetrische 
Bestimmung in Roheisen 207, — neben Graphit 203. 

Bestimmung des Graphits in Roheisen 203. 

Bestimmung des Brenneffects und der Koksansbeute in Brenn- 
maleriaUen 278, 279. 

Bestimmnng organischer Substanzen ans dem Glühverluste 12.?, 
259, — in Brunnen- oder Mineralwasser 224, 227, 243. 

Bestimmung von Oxalsäure 264, — maassanaly tische Bestimmung 
289, — von Harnsäure 264, '— von Citronensänre 289, 
~ von Weinsäure 289. 

Bestimmung von Fettsäuren 289. 

Trennung des. Kohlenstoffs von Chlorailber 164, — von Kiesel- 
säure 183. 

Bestimmung der Kohlensäure durch Absorption mittelst Natron- 
kalk 20, — ans dem Glllhverlust 95, — in Mineralwasser 232, 
234, — in, mit Kohlensäure übersättigten Mineralwässern 235, 

— neben Schwefelwasserstoff, echwefeliger Säure und unter- 
schvpefeliger Säure 281, 286, — maassanalytische Bestimmung 
282. 

Kupfer. 
Bestimmung des Kupfers als metallisches Kupfer 44, 140, — als 
Kupferosyd 2, — als Kupfersnlfiir 34, — maassanalytische Be- 
stimmungmittelatNatriumhyposultit 140, ~ mit Cyankalium 141, 

Cla«aen, QusntllaUvc Ansly.o. 
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Trennung des Kupfers von den Älkalieq 85, — von Antimon 94, 
148. — von Arsen 72, U8, — von Barynm 85. — von Blei 35. 
,48, — von Cadmium 90, 179, — von Calcium 71, — von Eisen 
71, - von Gold 137, — von Kobalt 85, - von Magnesium 71, 

— von Mangan 71, 191, - von Molybdän 152, — von Nickel 
46, — von Phosphor 152, — von Quecksilber 169, 170, — von 
Selen 172,,— von Silber 34, 179, — von Thonerde 71, — von 
Vanadin 152, — von Wismuth -t4, 179, — von Wolfram 175, 

— von Zink 'Ab, 37, — von Zinn 45, 48. 

Bestimmung des Kupferosyduls 186, 187. ~ neben Schwefel 186. 

Llthiam. 

Bestimmung desLithinms als Lithium sulfat 88, — in durch Säuren 

nicht zeraetzbaren Substanzen 124, l'^7. 
Trennung des Lithiums vonBarjum 33, 85, ~ von Borsäure 102, 

— von Calcium 87. 95, — von Eisen 87, - von Gold 137, - 
von Kalium 88, 250, — von Kobalt 87, - von Kupfer 85, — 
von Magnesium 24w, — von Mangan 87, — von Natrium 250, 

— von Nickel 87, — von Phosphoreäure 97, — von Uran 172, 

— von allen Übrigen Oxyden mittelst Barytwasser 247. 

HagDesluni. 
Beadmmong des Magnesiums als Hagnesiampyrophosphat 3. 
Trennung des Magnesiums von den Alkalien 248, —■ von Arsen 
71, — von Baryum 16, 85, — von Borsäure 103, — von Cal- 
cium 16, 19, 59, — von Chrom 73, — von Eisen 56, 58, — von 
Gold 137, - von KaliKm 32, - von Kobalt 86. - von Kupfer 
71, — von Mangan 59, II?. — von Natrium 32, — von Nickel 
, 86, — von Phosphorsäuro 67, 97, - von Selen 172, — von 
Strontium 16, — von üran 172. — von Wolfram 174, 175. 

Mangan. 

Bestimmung des Mangaus als Manganoxydiiloxyd S. ~ als Man- 
gansuperoxyd 117. — als Schwefelmangau 8. 

Bestimmung des Mangansuperoxyds 76, — von Mangansuper- 
oxyd neben Mauganoxyd 38. 

Trsnnuug des Mangans von den Alkalien 87, — von Arsen 71, 

— von Baryum 85, - von Blei 89. - von Calcium 59, 1 17, 

— von Chrom 73, — von Eisen 56, 58, - von Gold 137, — 
von Kobalt 86, 128, 191, — von Kupfer 71. 191, - von Mag- 
nesium 59, 117, — von Nickel 86, 191, — von Phosphorsäure . 
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$7, - von 


Quecksilber 169, 170, - 


von Uran 172 


ram 174, - 


- von Zink 90, 191, - 


von Zinn 111. 



Molybdän. 

Bestimmnng dea Molybdäns als Holybdänsulfllr 152. 
Trennung des. Molybdäns von Blei 152, 16^, — von Gold, Kobalt, 
Kupfer, Nickel, Silber, Wismuth 152, — von Phosphorsäure 154, 

— von Vanadin 154. 

Natrinn. 

Beetimmung des Natriuma als Chlomatrlum 13, — als Natrium- 
Bulfat 33, — von Clilornatrium neben Chlorkalium 39, — in 
durch Säuren nicht zersetzbaren SubstanBen 124, 127, — von 
Natriums ulfat nc^ben Kaliumaulfat 33, — voii Natrinmoarbonat 
in Mineralwässern 248, — von Natriumcarbonat aus der Eoblen- 
säure 279,- — Bestimmung von Natriumcarbonat neben Natron- 
hydrat 266, — maasaanalytisclie Beatimmnng von Natriumcarbo- 
nat 279, 282. 

lYonnung dea Natriuma vonBaryum 33, 85, — von Boraänre 102, 

— von Calcium 87,-95, - von Eisen 87, — von Gold 137, — 
von Kalium 29, 33, - von Kobalt 87, - von Kupfer 85, — von 
Lithium 250, — von Magnesium 32, 248, — von Mangan 87, 

— von Nickel 37, — von Phosphorsäure 13, 97, — von allen 
Übrigen Oxyden mittelst Barytwaaser 247. 

NIcfccI. 

Bestimmung des' Nickels als metallisches Nickel 10. 

Trennung dea Nickels von ilen Alkalien 87, - vonAntimon 148, 

— von Arsen 148, — vonBaryum 85, — von Blei 185, — von ■ 
Calcium 86, — von Eisen 46, — von Gold 137, — von Kobalt 
47. 145, — von Kupfer 46, — von Magnesium 86, — von Man- 
gan 86, 191, — von Molybdän 152, — von Phosphor 152. — 
von Quecksilber 170, — von Selen 172. — von Uran 172^ 

— von Vaüadin 152, — von Zink 47, 48, 147,. - von Zinn 111. 

Pbosphor. 

Bealiinmung doa Phosphors in Roheisen 197, — indirecte Bestim- 
mung der Ph osphorsäure mittelst Ammoniummolybdat 12, 

— Bestimmung als Magnesinmpyroplioapliat 12, — mittefst me- 
tallischem Zinn 97, 256, — maassanalytische Bestimmung 99, 

— maassanalytische Bestimmung bei Gegenwart von Tbonerde 

20* 
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nnd Liscnoxyd 26(i, — bei Gi'gi'nwart von Schwcfplsäure 165, 

— BcBtimmuQg in durch Säuren nicht zi'ractzbaren SnbataDzcn 67. 
irennung des Pliosphors von Blei, Eiaenj Gold, Robalt, Jiupfer, 

Nickel Silber, Wismuth, Zinfc 152, - von Titan 190, — der 
Phosphorsänre von den Alkalien 97, — von Calcium 67, 
95 97 — von Eiaen 67, 97, S44, — von Fluor 97, - von Mag- 
neaium b" 97, — von Mangan 67, — von Molybdän 154, 

— von Thoneide 67, 97, 244, - von Vanadin 154. 

Qiieeksilber. . 
Bcstimniang dl a Quecksilbers als metallisch es Quecksilber 169, 

— als Queckailberchloriir 169, — ala Schwefelquecksilber 50, 
168 

Trennung des Quecksilbers von Blei 50, 170, — von Calcium 
und Eisen 169, 170, ~ von Kobalt 170, — von Kupfer und 
Mangan 169, 170, — von Nickel, Silber 170, -^ von Thonerde 
169 170 — von Wismuth 50, 170, — von Zinn 50. 

Schwefel. 

Bestimmung von freii'iu Schwefel 291, — von Schwefel in Schwe- 
felmetallen 93. 114, 135, 136, Hfl, 168, 197, — in Brennmate- 
rialien 277 • 

Bestimmung der Schwefelsäure ^s Baryumsulfat 2, — maass- 
analytiBche Bestimmung 216, 289, — in durch Säuren nicht zer- 
setzbaren Substanzen 69, — neben Schwefelwasserstoff 230. 

Trennung der Schwefelsäure von Baryiim'27, — von C^oium 
und Strontmm 16. 

Beatimmung \on Schwefelwasserstoff 115, 195, — maassana- 
lytisch 2''9 gewichts analytisch in Mineralwässern 230- 

Bestiinmung der untcrachwefeligen Säure 231, — neben Schwe- 
felwasserstoff 231- 

Selen. 

Bestimmung des Selens als metalliaches Selen 172. 

Trennung des Selens von Antimon, Araen, Baryum, Blei, Calcium, 
Eisen Kobalt, Kupfer, Magnesium, Nickel, Silber, Strontium, 
Vanadin Wismuth 172. 

(Silber. 

Bestimmung des Silbers als Chlorailber 34, — durch Cupcllation 
163 — von Chlorsilber neben Kieselsäure 162, — neben Kohlen- 
stoff 154 
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Trennung des Silbers vod Antinon und Arsen 148, — von Blei 
-163, - von Gold 164, - von Kupfer 34", 179, — von Molybdifn 
152,-— von Phosphor 152, — von QneckBÜber 170, — vop Selen 
172, — von Vanadin 152, ~ von Wiaranth 179- 

»ilieinni. 

Bestimmiing der Kieselsäure 75, — in durch Säuren zersetzbaren 
Silicaten 104, — in durch Säuren nicht zeraetzbareil Silicaten 123. 

Trennung der Kieielsänre von Baiyumsnlfat 119, — von Blei- 
aulfat 162, — von Borsäure 133, — von Eisen 67, — von Fluor 
98, — von Gangart 69, — von Kohlenstoff 183, - von Schwefel 
113, ~ von Silber 162, - von Titan 106, 190, — von Zinnoxyd 
128. ' 

Stickstoff. 

Bestimmung des Stickstoffs 208, 265. 
Bestiaraung der salpetrigen S&nre 220, 223. 
Bestimmung der Salpetersäure 217, 242, 289, 290. 
Bestimmung des Ammoniaks als Ammoniumplatinchlorid 24, — 

als Cblorammoniura 26, — colorimefrische Beatiäiuung 223', — in 

proteishaltigen Substanzen 267. 
Trennung des Aninioniaks von den Oxyden 24- 

Htrontinm. 

Bestimmung des Strontiums als Strontinmaulfat 28. - 

Trennung des Strontiums von Baryum 16, 246, — von Calcium 

15, — von Gold 137, — von Magnesium 16, — von Schwefelsäure 

16, - von Selen 173, — von Uran 172. 



Bestimmung des Tellurs als metallisches Tellur 171. 
Trennung des .Tellurs von Gold 171,'-,- von Wismuth 170. 

Titan. 

Bestimmung des Titans als Titansänre 107. 
Trennung des Titans von Chrom, Eisen 190, — von Kiesel 
106, 190, — von Phosphor und Thonerde 190. 

Uran. 

Bestimmung des Uran's als Uranoxydnl 173. 
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TrenDung äee Urans vtm den Alkalien, alkalJacbcn Erden, Eisen, 
Kobalt Uangan Nickel, Zink 172. 

Vanadin. 

BestimuiuDg des Vanadins aU VanadinsSute 153. 

Irennun^ des Vanadins van'Blei, Gold, Kubalt, Kupfer 1&2, — 
von Uolybdan 154, — von Nickel 1&2, ~ von Pbospboreäure 154, 
— von Selen 172, — von Silber 152, — von Wiamuth 152. 

Wasserstoff. 

BeBtiiiiiuuDg des WasserBtoffs in organischen Verbindungen 275. 

BestimniUDg des- Wassers aus dem Gewichtsverlust 3, — directe 
Bestimmung' 22 — in am moniak baltigen Substanzen 258, — der 
Gesammtmenge der festen Besiandtbeile eines Wassers 236, — der 
Harte 213 - des specifischen Gewicbts 232, 233. 

Wismuts. 

Bestimmung des Wismutbs als metallisehes Wismulh 41, 43, — 
ils ftismuthü'^yd 41, — als Wismuthoxychlorid 42. 

Irennung des Wisrauths von Antimon, Arsen HS, — von Blei 
41 - von Cadmium 50, — von Kupfer 44, 179, — von Molyb- 
dän 152 — von Phosphor lö'i, — von Quecksilber SO, 170, — 
von Selen 172 - von Silber 179, — von Tellur 170, — von Va- 
nadin 152 — von Zinn 49. 

Wolfram. 

Bestimmung des Wolframs als Wolframsäure 174, — mittelst Qiieck- 

silberoxydulnitrat 174. 
"Irennungdea Wolframs von Calcium 174, 175, — von Eisen 174, — 

von Kupfer 175 — von Magnesium 174, 175, — vonMangan 171. 



Bt.BtimDiUDg des Zinks als Zinkoxyd 6, ~ als Schwcfelzink 6, — 
maasaanaly tische Bestimmung 91.' 

Irennung dfS Zinks von Antimon, Arsen 148, -r- von Blei 35, 43, 
— von Cadmmm 90, — von Eisen 90, — von Kobalt 147, —von 
Kupfer 35 37 — von Mangan 90, 191, — von Nickel 47, 48, 
147 — ion Phosphor 152f — von Thonerde 128, — von Uran 
172 - von Zinn 48. 
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BeBrimmuDg des ZIqqs als Zionoxyd 39, — in dnroh Säuren nicbt 
zersetibaren Sabstanzen 55. 

TreonuDg des Zinns von Antimon 51, — von Arsen ö2, — von 
Blei 39, 48, - von Cadmlum 49, ~ von Eisen 55, — von Kiesel- 
säare 128, — von Kupfer 45, 48, — von Mangan 111, — von 
Nickel 111, — von Quecfesilber 50, — von Wismolfa 49, — von 
Zink 48. 



Bestimmung des Zirk 

Trennung dea Zirkon 



Zirkon. 

9 als Zirkonerde 134. 

on Calcium 135, — von Eisen 134. 
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